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(57) Abstract 

Pyridazine derivatives represented by general formula (l) or salts thereof, wherein R 1 represents lower alkoxy, lower alkylthio or 
halogeno; R represents H, lower alkoxy, lower alkylthio or halogeno; R J represents OH, CN, halogeno, lower cycloalkyl, lower alkyl or 
ower alkenyl optionally substituted by an optionally substituted aromatic group or optionally substituted carbamoyl; R 4 represents COOH, 
lower alkoxycarbonyl, optionally substituted carbamoyl, optionally substituted amino or optionally substituted ureido; and the broken line 
means a single bond or a double bond between the carbon atoms at the 4- and 5-positions. Because of having an excellent effect of regulating 
interleukin-ip production, these compounds are useful as preventives/remedies for immunologic diseases, inflammatory diseases, ischemic 
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mmmi 

A- * h*f*;l/sK— 6 - ( 4 - / h + ->7i^) -2-^f;l/-2H- 
tT'J y^> - 3 : 

4 - y h + ->#Afc;b- 6 - (4 - / h + ^7x^-;i) - 2H-fU^^> 
- 3 260 mg (1.00$ 'J © N.N- =J / f-Jl^Jl AT $ K (5 jb*) & 

ffitcK'S* 'J 346 mg (2.50$ 'J *Jl) k 3 V <t / ? Jl 284 mg (2.00$ ') 

l/TH&tl/ia^i/'J^m^A^nvh^^^- (i/'J*>r"A 20 g , 
ft»xf;i//^f> (2/1) ) T?#KtS8!8U ?DD*AA-^t>frb 
fe&ffcU H&#M£b1.£ LT£gffc£& 233 mg (85.0%) £#/c Q 
ifc* : 109.2-109.5 °C 
'H-NMR(CDC^ 3 )5: 

3.87(3H, s). 3.92(3H, s). 3. 97(3H, s). 6.99(2H. d, J=8.9Hz), 

7.75(2H, d. J=8.9 Hz). 8.23C1H. s). 
[R(KBr)cm"' : 1743. 1713. 1660. 1607. 1518. 1278. 1250. 1141. 1120. 

1101, 839. 
Mass(m/z) : 274(M + ). 
§H»J2 ' 

2-xf;l/-4-nt->*^^-6- (4 -/ h + ->7xxA) -2H- 
A- / h*ist>)ltfr.)l- 6 - (4 -/ h + ^7xr.;U) -2H-fiJ^y> 

- 3 -^ytsoit^ji^mntb, mmmi t^iciiibT, 

£»79.4%Tl#/c 0 

M£ : 76. 5-77. 6 °C 
'H-NUR(CDC£.)5; 
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1.46C3H. t. J=7.2Hz). 3.87C3H. s), 3. 98(3H, s). ■ 

4.35C2H, q, J=7.2Hz), 6. 99(2H. d, J=8.9Hz). 7. 76(2H, d, J=8.9Hz). 

8.22C1H. s). 

lR(KBr)cm~' : 1749. 1721. 1712. 1661. 1599. 1519, 1272. 
Mass(m/z) : 288(M + ). 

mmms 

2 -isT J t=f-)l- A- / h + ->#;Ufc;U- 6 - (4 - J h4^7x-A) - 
2 H- f U ? 'J y - 3 - :* : 
4 h^^^7^'-K-A- 6- (4 -y h + ^7x-A) - 2H-t°'J ^ ^ > 

M& : 128.0-129.8 "CCdec.) 
'H-NMR(CDCi s) 6 : 

3.88C3H. s). 4.00C3H. s). 5. 15(2H, s). 7.0K2H. d. J=9.0Hz). 

7.78C2H, d, J=9.0 Hz). 8.3K1H. s). 
IR(KBr)cm -) : 1721, 1669, 1608. 1520. 1313, 1276, 1251. 
Mass(m/z) : 299 (M + ). 

mmm 4 

4 - / h^yt> Jl^^-Jl- 6 - (4 - J h + - 2 - n -7°n b';l, - 
2H-e'jy^>-3-t>CDSii: 

4 -y h + ^^Utf'^U- 6 - (4 - y - 2H- t°'J 

ill* : 104.8-105.8 °C 

1 8 
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'H-NMR(CDCi 3 ) o : 

1.00C3H. t. J=7.4Hz), 1.84-1.99C2H. m), 3. 87(3H. s), 3. 98C3H, s). 

4.26C2H. t. J=7.4Hz). 6. 99(2H. d, J=8.9Hz). 7.75C2H, d, J=8.9Hz), 
8.2K1H. s). 

IR(KBr)cnf 1 : 1718, 1668. 1609, 1519. 1316. 1277, 1253. 1187. 1021. 838. 
797. 

MassGn/z) : 302(M + ). 

nmm 5 

2 - ( 2 - i/7 7xf;L) - 4 - J 6 - (4-n + ->7i 

- 2H-h°>jy^>- S--tyom^ : 

4 - / Y*i/ii )\<#~)l- 6 - (4 -y F + ->7x-^) -2H-t">J^v> 
-3-t>t3-?nD7*Dft-f'J^g^i:U HWJ l ^IClll 

Ik* : 140. 6-143. 1 °C 
'H-NMRCCDCf 3)6 : 

2.99C2H. t. J=6.7Hz). 3. 87(3H, s). 3. 99(3H. s). 

4.56C2H. t, J=6.7Hz). 7.00C2H. d. J=9.0Hz). 7. 77(2H, d, J=9. 0 Hz). 

8.28C1H. s). 

IRCKBrOcnT 1 : 2246, 1717, 1664. 1520. 1275, 1250. 
Mass(m/z) : 313CM + ). 

2 - ( 2 -?DDif^) - 4 -iF + i/Afl-^- 6 - (4-n + i/7x 

- 2H- t°U 7*Jy- 3 -^->©Sii ■: 

4 - xF + ->*;H'z;h 6 - ( 4 - / h + ->7x-i) - 2H- f U y>?> 

1 9 
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H> * : 97. 2-97. 7 °C 
'H-NMR(CDC^ 3 )<5: 

1.43C3H, t. J=7.3Hz), 3. 87(3H, s). 3. 97(2H. t. J=6. 4 Hz). 

4.45C2H. q, J=7. 3 Hz), 4.6K2H. t. J=6.4Hz), 7. 00(2H. d. J=8. 9 Hz). 

7.75C2H. d. J=8.9 Hz). 8.2K1H. s) . 

IR(KBr)cm"' : 1707. 1673, 1605. 1523. 1389, 1321, 1275. 1261, 1184, 

1130.* 1034, 842. 
Mass(m/z) : 338(M + ). 336(M + ). 

mmmi 

4 - xF + ^^/l'- 6 - (4 -/ h + ^7x-;b) - 2 - Ifx A,- 2 H- 
f'J Pity- 3 -*>&t>'4 -xh + i/*A#-A- 2 - (2 - t Ka + i/if 
;l/) - 6 - (4 - / Y*isz> - 2H-f'J^^>- 3 : 

2 - (2 - ? ooifA) - 4 - x h + i/*;u.-K-;l/- 6 - (4-/h + ^7 
- 2H- b" 'J 9*Jy- 3 — 3T >140 mg (0.15$ 'JtA) © N.N- >M ^ 
^t"tWl/A7; K (1 id) mmzm&tr ') *t> & 115 mg (0.83$ U^U) fcj&n*., 

«^i/ | i*y*A*7i,?o7hr77^- (^'J*^*;u 5 g) trttU P$ 

ifv^+t> (i/2) mmftmxt), n&toVtmtLT&m<t&® u - . 

xh + i/*;^f-;l/-6- (4 -/ h + ->7x-;l) -2-t*-;L-2H-f'J 

3 34 mg (27.2%) £f#fc 0 

J H-NMR(CDCi 3 ) <5 : 

1.42(3H, t, J=7. 1 Hz). 3.87(3H, s), 4. 44(2H, q, J=7. 1 Hz), 

5. 10(1H. d. J=8. 5 Hz). 5. 95(1H. d, J=8.5Hz). 7. 00(2H. d, J=8.8Hz), 

7.80(2H, d, J=8.8Hz). 7.87(1H. dd, J=8. 5. 15.6 Hz). 8. 18C1H. s). 
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tss^T, tuu*)\,u/ j-n, (2o/i) mmftwjiQ. ffe^Btl 

T*USfc£$3 (4 -x h + 2 - (2-t F'n + yxf i) - 6 - 

(4 - y h*->7xx;l,) - 2H- t' 'J 3 93 mg (70.4%) £ 

m& : 104.6-105.4 °C 
'H-NMRCCDCi 3 )6 : 

1.4K3H. t. J=7.3Hz), 2.75C1H. br). 3. 86(3H. s), 

4.1K2H. t. J=5.1 Hz). 4.44(2H, q. J=7.3Hz). 4. 50(2H. t. J=5. 1 Hz). 

6.99(2H, d. J=8.6Hz), 7. 73(2H. d, J=8. 6 Hz). 8. 19C1H. s). 

IR(KBr)cn)- 1 : 3426. 1717. 1706. 1655. 1596. 1520, 1389. 1316. 1266. 

1027, 831, 795. 
Mass(m/z) : 318(M + ). 

mmm 8 

6- (3-?dd-4-7Wd7i^;1) - 2-'»t;^-4-xF + y* 
2H- fcfij ¥Vy- 3 -JrXDMM : 
6- (3-?dd-4-7Wd7i-A) - 4 -x V *Ut> ji — 2 H 

'H-NMRCCDCi 3) <5 : 

1.43C3H. t, J=7. 3 Hz). 4. 45(2H, q. J=7. 3 Hz). . 

5.04(211. dd. J=1.0, 6. 6 Hz). 6.44 0H, td. J=6. 6. 15.8 Hz). 

6.77C1H. d, J=15.8 Hz), 7.21-7. 41(7H. m), 

7.90OH, dd. J=2.3, 6.9 Hz). 8. 17C1H, s). 
[R(f ilm) cm-' : 1749. 1668, 1605, 1504, 1264. 1148. 1021. 968. 924. 753. 
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693. 

4 -Jh + i/*;^-A- V^dW- 6 - (4-* h + i/7x-A) - 

2 h - tr 'J y *j y - 3 - * : 

4 -x h + S/fc;!^—^- 6 - (4 - J ^^7x^1) - 2 H- b°'J PiJy 

-3-t>a-7-D^7-o^>OTi;u ^ii^iLt, mm 

ffc£^£J»86.7%-e?#^ 0 " 

Mft.£ : 140.6-141.1 °C 
'H-NMR(CDCi 3 ) o : 

1.42C3H. t. J=7. 1 Hz), 1.44C6H. d. J=6.6Hz). 3. 87(3H. s), 

4.44C2H. q, J=7. 1 Hz), 5. 39-5. 54(1H. m). 6.99(2H. d. J=9.0Hz). 

7.77C2H, d, J=9.0 Hz), 8. 14(1H, s). 
IRCKBiOcnr 1 : 1713. 1664, 1601, 1518, 1390. 1323, 1271, 1177, 1132. 

1030, 829. 
Mass(m/z) : 3160T). 

mmm 1 o 

4 -x Jltf-A - 2 6 - ( 4 - J F + y7i-A) - 

2H-fijy^>- 3 -*>c>mm : 

4 - x Y^-ist) 6 - (4 - / K^7ia) - 2 H - tru > 

-Z-*y 600 mg (2. 19 S 'J^/b) ©N,N-^^f /L*AA7 ; K «) 

'J ^ A 605mg (4.38^ 'J SO' 1 -7'n^- 2 - * f;P7"n/<> 

360 mg (2. 63 ^ 'jtA) £finx., 8 0°C(rT3 0#rat£#Lfc o feffil^l 
fcSL ilMTSi L tlbnfcgi^ -> 'J * 7 A ? □ 7 F ^7 7 ^ 

- (s/u*y;p 15 g . ^v-y/wmz-rh (1/1) ) -chants u n@ 

705 mg (97.5%) £#/c 0 

2 2 
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li! .£ : 83. 0-83. 3 °C 
'H-NMR(CDCi 3 ) 6 : 

0.99C6H, d, J=6.8Hz), 1.42(3H. t, J=7. 1 Hz), 2. 29-2. 45(1H. m). 

3.87C3H. s). 4.11 (2H, d. J=7. 3 Hz), 4.44C2H, q. J=7. 1 Hz). 

6.99C2H. d. J=8.9Hz), 7. 75(2H. d. J=8.9Hz). 8. 17C1H, s). 

IR(KBr)cm"' : 1717. 1709. 1665. 1599. 1518, 1388, 1333. 1271, 1177, 

1159. 1113. 1019, 829. 
Mass(m/z) : 330(M + ). 

mmm 1 1 

6 - ( 3, 4 -V t h + ->7i-;b) - 2 -A 'JZT^A- 4 - / hf-^tiAtf- 
A- 2H- t?'jyi?>- 3 -HrycDUm. : 

6 - (3, 4 h + ->7x-;l/) - 4 -y h + 2H- f'J 

3-*>t 1 -7'nt-2-yf^7DX>^tU HJSMl tlU 

: 104.2-105.5 °C 
*H-NMR(CDCi3)o : 

1.00C6H. d, J=6.8Hz), 2. 29-2. 45(1 H, ra). 3. 94C3H, s). 3. 98(3H. s). 

4.02 (3H, s). 4. 13C2H, d, J=7.3Hz), 6. 94(2H. d. J=8.6Hz). 

7.33C1H, dd. J=2.2. 8. 6 Hz), 7.38(1H. d, J=2.2Hz), 8.23C1H. s). 

IR(KBr)cm"' : 1710. 1665. 1522. 1429, 1423. 1297, 1248. 1228, 1177. 

1112, 1026. 
Mass(m/z) : 346(M + ). 

mmm 1 2 

6 - C 3 - 7 At n - 4 - J h * > 7 x -A) - 2 - 4 J 7*f- A - 4 - / h * > 
2 3 
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1d\,#~a- 2H- t°'j ?i?y- 3 -JtycoUfe : 

6 - (3-7;U:*o-4-^ x-;l/) - 4 - > h + # 

2H- tr>; ^2?>- 3 1 -^ot - 2 - >f ^n/<>*gftt U II 

mmi tMSCllU, SSfk^tt*iR*69.99<-e»fco 

It* : 119.3-121.3 °C 
'H-NMR(CDCi3)<5 : 

0.99C6H, d. J=6.6Hz), 2. 37-2. 44C1H. m), 3. 95C3H, s). 3. 98C3H, s). 

4.1K2H, d. J=7.3Hz). 6. 99-7.07C1H. ■). 7.47-7. 53C1H. m). 

7. 57-7. 64C1H. m). 8.23UH. s). 

IR(KBr)cm-' : 1746. 1660, 1522. 1434. 1290. 1195, 1178. 1136. 1099, 

1013. 

mmm 1 3 

6 - (3-?oo-4- / h*i/7j.-Jl) -2 -^V7f A— 4 - / h^ristl 

;^-;[/-2H-f'j ?>Jy- 3 : 

6 - (3-?ao--)-y ^-/7x-^) -4 - y h + ->^7^^;U- 2H 
-h°'jy^>-3-^->tl-7*a^-2 - *^l/:/n'<>£-J§iiftt U H»j 
1 tl^iClSbt, *Sft£tt£iR*79.59«T»fco 

Bit* : 108.2-109.4 °C 
'H-NMRCCDCi 3 )6 : 

0.99(6H, d, J=6. 6 Hz). 2. 29-2. 45C1H. ■). 3. 97(3H. s). 3. 98(3H. s). 

4. 12C2H. d. J=7.3 Hz). 7.0K1H. d. J=8.8Hz). 

7.67UH. dd. J=2.2. 8.8 Hz). 7.860H. d. J=2.2Hz). 8. 19C1H. s). 
IR(KBr)cm"' : 1713. 1663, 1603. 1510. 1293. 
Mass(m/z) : 352(M + ). 350(M + ). 
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mmm 1 4 

2 -A 4 - * Y*ist>)l#-)l- 6 - [4- (^f^ft) 7x-;H 

- 2H - try y*j*s- 3 -^>©sit : 

4-/ Y^i/t) 6 - [4 - (./<f-J\,=f-*) 7i^H - 2H - h°ij 

y*Jy- 3 -t>t 1 -7'ot- 2-yf-;U^D/-!>*Kff4:U H«J 1 
«Wfc£^£W77.3%i:i#7t 0 

flfe.£ : 90.4-91.4 °C 
'H-NMRCCDCi 3) 0 : 

0.99(6H. d. J=6. 6 Hz). 2. 29-2. 42(1H, m). 2. 53C3H, s). 3. 98C3H. s). 

4.12C2H. d. J=7.3Hz), 7. 32(2H, d, J=8.8Hz). 7. 73(2H, d. J=8.8Hz). 

8.23C1H. s). 

IR(KBr)cm"' : 1714. 1672. 1601. 1502. 1268. 1251. 
MassCm/z) : 332(M + ). 

mmm 1 5 

4 -xh + i/*A'#-A- 6- (4 - / h + ^7x^7l) - 2 - (3-yf-A-- 
2-yf-^-A) - 2 H- tf'J ?*Jy- 3 -t>Ofii : 

- 3-*>fc 1 -7*nt-3-yfA-2-7r>^tU Hffitt 1 

J H-NMR(CDC£3)(5 : 

1.42C3H. t. J=7. 1 Hz). 1.75C3H. s). 1.86C3H. s), 3. 86(3H. s). 

4.44C2H. q, J=7. 1 Hz). 4. 87(2H, d. J=7. 1 Hz). 5. 43-5. 52C1H. ■). 

6.99C2H, d, J=8.9Hz). 7.75C2H. d. J=8.9Hz). 8. 16(1H. s). 

IR(KBr)cm"' : 1745. 1713. 1668. 1609. 1519. 1309. 1260. 1181. 1134. 
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1022. 835. 
Mass(m/z) : 342(M + ). 

mmm i e 

2 -i/^a-fa 4 -i h + */*^^?— ;t/- 6 - (4 - V F + ->7i 

-A) - 2H- tTU 3-*>©fijg : 

4 -x h + 6 - (4 - / h + - 2H- f>J y-^> 

- 3 (^nnyfA) •/?D7o/\ , >OTt H»J 1 1 1^8 KM 

Hi* : 80. 1-80.9 °C 
l H-NMR(CDC^ 3 )o : 

0.46-0.59 (4H. m), 1. 40-1.5K4H. m). 3. 87(3H. s). 

4. 14C2H. d. J=7.3Hz). 4. 44(2H. q. J=7. 1 Hz), 6. 99(2H, d, J=9.0Hz), 

7.75C2H. d. J=9.0Hz). 7. 47-7. 5K2H, m), 8. 18(1H. s). 
[RCKBrknT 1 : 1715, 1706. 1664, 1598. 1389, 1273. 1128. 1114. 1020. 

828. 

Mass(m/z) : 3280T). 

mmm 1 1 

h°;Uy i-A- 6 - ( 3, 4 - *J* h + ->7x^) - 4 - 1 h^r 
2H-h°>J 3 -*XDUm. : 

6- (3, 4--^n + ->7i-ib) -4-^ h + ->*A#-;i-2H-f'J 
y^>-3-^>t (^nyfAO i/^nyo^'y^jg^t U H»J 1 <t|ij 
^<k^«$78.7%Tl#/c 0 

: 136.5-137.3 V 
'H-NMR(CDC£ 3 )5: 
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0. 46-0. 62C4H, m). 1. 39-1. 52C1H. m), 3. 94(3H, s). 3. 97(3H, s). 

3. 99(3H, s). 4.16C2H. d, J=7.3Hz), 6.94C1H, d, J=8.3Hz), 

7.33C1H, dd. J=2.2. 8.3 Hz). 7.39C1H. d. J=2.2Hz). 8.230H. s). 
IR(KBr)cm _l : 1709. 1664. 1525. 1431. 1300. 1248. 1229. 1176. 1120. 

1026. 1020. 
Mass(m/z) : 344 (M + ). 

mmm 1 8 

2-->?nyDh'JMf;i/-6- (3-7Wa-4-^ + ^7i-A) -4 

- / 2H-h*'J ys?>- 3 - Or y comm. : 

6 - ( 3 - yjiiro- 4 - / h^ris? x — )i) - A - AF + ->*;hf-^- 

2 H- try y^>- 3 t (?uaj?-)l) i/?n^D^>^tU H 
S&#J1 t^acffilLT, ^®fb^^iR^54.7%T'^/c 0 

Bt6 : 113.6-116.6 °C 

'H-NMR(CDCi 3) <5 : 
0. 44-0. 62C4H. m). 1. 37-1. 52(1H. m). 3.95C3H. s). 3. 98(3H. s), 
4. 14C2H, d. J=7.3Hz), 7. 00-7. 07C1H. m). 7. 48-7. 53C1H, m). 
7. 58-7. 64C1H, m). 8.2K1H. s). 

IR(KBr)cm-' : 1721. 1660. 1521. 1437. 1295. 1275. 1258. 1106, 1023. 

mmm 1 9 

6 - (3-^oD-4-n^->7x-il/) - 2 - •> ? n fa / f-Jl- 4 - 
y 2 H- tTU y^>- 3 -^>CD^it : 

6 - (3-7dd-4-^ h + ^7x-A) -4 Y - 2H 

- b 'J y-yy- 3 -^><b (^dd^^) y?n7DM>Mtu H»J 
1 irl^flKMSUT. ££{t£ft£lR$72.796T#fc 0 

2 7 
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ifc.6 : 101.4-103.8 °C 
'H-NMRCCDC £ 3 ) 8 : 

0. 45-0. 62(4H. m). 1. 48-1. 52C1H. m). 3. 97(3H, s). 3. 99C3H. s). 

4.15C2H. d, J=4.5Hz). 7.0K1H. d. J=8.5Hz). 

7.660H, dd, J=2.4, 8.5 Hz), 7. 87(1H, d, J=2.4Hz), 8.2K1H. s). 
IR(KBr)cm"' : 1718. 1660, 1602. 1509. 1293. 
Mass(m/z) : 350(M + ). 348(M + ). 

mmm 2 0 

2 -i/JuzTu ifJl/^Jl- 4 -/ V*i/iJA,#-)l— 6 - [4- (.rf^/l^*) 
- 2H- f'J Pity- 3 -^-XOfiiS : 
4 - y h + j/fc^sH— 4^- 6 - [4 - (yf^ft) 7x-;l] - 2 H — fc° U 
y^>-3-^->«b (?DDyfA) i/^n^ D A>^i U HJiffifJ 1 iffi 
li:llU, ^Yb^©^W6l.5%Ti#/-Co 

: 100.2-101.8 °C 
'H-NMRCCDC^ ,) 6: 
0.41-0. 61 (4H. m). 1.38-1. 51 (1H. m). 2. 53(3H. s). 3. 98(3H. s). 
4. 15C2H. d, J=7.3Hz), 7.32C2H. d. J=8.4Hz). 7.73C2H, d, J=8.4Hz). 
8.24C1H, s). 

IRCKBr)cm- 1 : 1713, 1668, 1602. 1328, 1267. 1249. 
MassCm/z) : 330(M + \ 

mmm 2 1 

2-i/?a^>f;Mf;b-4-xh + ->*^t'-A-6- ( 4 - * h + 
~Jl) - 2H- f'J 3 - : 

4-xh + i/*^iA-6- (4-/ h + ^7x^;l.) -2H-t°'jy> ? > 
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(ZaafrJl^-^-y-y) 
R£ : 63. 6-64. 4 °C 
l H-NMR(CDCi 3 )6 : 

1. 26-1. 46C5H. ra). 1. 49-1. 8K6H. m). 2. 50-2. 66OH. m), 3. 87(3H. s), 

4.23C2H, d. J=7.6Hz). 4. 44C2H, q. J=7. 1 Hz), 6. 99(2H, d. J=8.8Hz). 

7.75(2H, d. J=8.8 Hz). 8. 17(1H. s). 
IR(KBr)cm~ 1 : 1708. 1667, 1601. 1518. 1388, 1272. 1178. 1130, 1114, 

1027, 827, 794. 
Mass(ra/z) : 356(M + ). 

mmm 2 2 

2 -<yi?)l- 4 - y h + S/#;t/tf"^;l/- 6 - ( 4 - ^ hti/7x^) - 2 H 

- h° >J ¥i?y- 3 --ty®m& : 

4 h*->#;i^-;t/- 6 - (4 -y h + i^7i^) - 2H- try 

£-®l£M96.9%-C*#;t 0 

'H-NMR(CDCi 3 )(5: 
3.86C3H, s). 3.96C3H. s). 5. 43C2H, s), 6.98(2H, d, J=9. 1 Hz), 
7. 28-7. 37(3H. m). 7. 47-7. 55C2H. m). 7.75C2H, d. J=9. 1 Hz). 
8.22C1H. s). 

Mass(m/z) : 350(M + ). 

mmm 2 3 

2-<>^;U-4-x Y*i;i] 6 - (4 - y F + ->7i^) - 2H 

- t°'J 3 -iryomm : 

2 9 
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-s—tyfovfrfai F^gfttu mmmi tH*i:»ii>T, sere 

'H-NMR(CDC^ 3 )o : 
1.4K3H, t. J=7. 1 Hz). 3.86C3H, s). 4. 42(2H. q. J=7. 1 Hz). 
5.43C2H. s). 6.98C2H. d. J=9.0Hz), 7. 26-7. 36(3H, m), 
7. 50-7. 55C2H, m). 7.75C2H, d. J=9.0Hz). 8. 17(1H. s). 

mmm 2 4 

2 - ( 2, 4 -'JpuwlyVAS) - 4 -x h^->*;i/^-;U- 6 - 
+ ^7i^) - 2H- t*U 3 -^>OSit : 

4 -x h4^>#;b#x;l,- 6 - (4 - / h + ->7x^) - 2 H- f>J y ~^ > 
-3-*>fc2, K*RfttU fOffi#Jl t^ii: 

hit, mm<t&®)$:wm%8.s%r'ntc. 0 

US : 135.7-136.3 V 
'H-NMR(CDC£ 3 ) 8 : 

1.42C3H. t. J=7. 1 Hz). 3.86C3H, s). 4. 44(2H. q. J=7. 1 Hz). 

5.54C2H. s). 6. 98C2H. d. J=8.9Hz). 7.20C1H. dd. J=2. 2. 8.3 Hz), 

7.290H, d. J=8.3Hz). 7. 43(1H. d. J=2.2Hz). 7.71 (2H. d. J=8.9Hz). 

8.22C1H. s). 

IRCKBrknT 1 : 1748, 1719. 1664. 1608. 1518, 1311, 1254, 1242, 1163, 

1136, 1026, 836. 
Mass(m/z) : 436(M + ), 434 (IT), 432(M + ). 

mmm 2 5 

4 - / h*y*lJl#->l- 6 - (4 - / h + ^7xx;u) - 2- (4-xha< 

y>J)i) - 2H- t 4 'j ¥>Jy- 3 -*y®U& : 

3 0 
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4 -j hlrisjj frtf^Jl- 6 - (4 - y ^->7i-i) - 2H- t* >J ^>>> 
T. SBg{fc£<a£JR3S92.6K"C#;fco 

Mkj^ : 215.4-216.6 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )<5: 

3.87C3H, s). 3.97C3H. s), 5.50C2H. s). 7.00(2H. d, J=9.0Hz). 

7.67C2H. d, J=8.8Hz). 7.74C2H, d, J=9.0Hz), 8.20(2H, d. J=8.8Hz), 

8.26UH. s). 

IRCKBiOcnr 1 : 1720, 1663. 1601, 1522. 1347, 1255. 
Mass(m/z) : 395 (M + ). 

mmm 2 6 

2 - ( 4 — t $ y ^>^;io - 4 - y h4-->*;u^— ;i - 6 - (4-yh + ^7 

x-;U) - 2H- t°»J 3 -*>CDS5!i§ : 

4 - y h + ^*;l/^'r.;U- 6 - (4 -/ h + ->7i-^) - 2- (4 --ha 
^>^;U) - 2H-t°'jy^>-3-^-> 100 mg (0.25^ l ) (D t 9 J - 

)l (30^) MCI 0^7^!>A-^ 40 mg£iHI>U ^S^ET'S«^7e€- 

91 mg (98.5%) ^if: 0 

Si* : 160.0-161.9 °C 

'H-NMR(CDCi3)5 : 
3.65C2H, br), 3. 87(3H. s). 3. 95(3H. s). 5.3K2H. s), 
6.63C2H. d. J=8.4Hz). 6. 98( 2H. d. J=8.8Hz), 7. 36(2H. d. J=8. 4 Hz). 
7.75C2H, d. J=8.8 Hz). 8. 19(1H, s). 

IR(KBr)cm-* : 3417. 3331.1741. 1646. 1611. 1595. 1517, 1286, 1256. 

3 1 
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1181. 

Mass(m/z) : 365(M + ). 

mmM2 7 

4 - J 6 - (4 - J h + ^7x-;l/) - 2 - [4 - ( 3 - t° 
'J )ly£~)l7 I 7) Kyyjl] - 2H- t° ') 3 -*>©Si£ : 

-3f>S 38 mg (0.31 ^ 'J^A) ©fh7tKo77> (2 t^) MffimiZ, 
£Ul~T N- [3- (V t *f- )IT I J ) -/a t°Jl] -N' - x^;l/# )l#*J4 

5 K (WSC -HCf > 60mg (0. 31 * 'J tA) £fiP;U 5^^»L 
/c 0 2 - ( 4 -~7 I J Ky:j)l) - 4 - J Y 6 - ( 4 
- y h ^ •> 7 x - 2 H - e 'J y > - 3 - * > 76 mg (0. 21 ^ U t;L) © 

rh7tFD77> (2^) &$£Jhj;l. mum-vi smmmwttz 0 mm^m 

ffiTSiU M£?no*;i,A 30 * (30^) . &m-kik7k (30 

7-A (1 0/1) ) rfrffimm'ik, 9uu*>lU-^JrVyfrZ>&&<tL^ Hi 
VLZn)XU&tLTmm<t&® 78 mg (79.7%) 
111* : 235.7-236.9 °C(dec.) 
'H-NMR(CDC0s)<5: 

3.87(3H, s), 3.92(3H. s), 5.42(2H, s), 7.00(2H, d, J=9.0Hz), 

7. 40-7. 46C1H. m). 7. 56(2H. d, J=8.5Hz), 7. 63(2H. d. J=8.5Hz). 

7.76(2H, d. J=9.0Hz). 8.07(1H. br), 8. 19-8. 25(2H. m), 

8.75-8.78UH, m). 8. 99-9. 12(1H, s). 
IR(KBr)cm"' : 3303, 3266, 1740. 1668, 1640, 1606. 1542. 1518. 1412. 

1321, 1253. 
Mass(m/z) : 470(M + ). 

mmm 2 8 

3 2 
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A- / b*i/l) Jl#~A - 6 - ( 4 - / h + '>7x-A) - 2 - ( 3 - h° 'J 5* A 
- 2 H- fcT»J y>?>- 3 -*>©Igi£ : 
4 h + i/^;U^-;U- 6 - (4-^ h + ^7x-A) -2H-fU y^y 
-3-t>t3- (^oay^it/) t°>J ^>M^^H*4t U H»J 1 tHUi 
CULT, MSft^t)^iR$38.5%-e#/c 0 

Hi* : 112.3-115.3 °C(dec.) 
J H-NMR(CDC^ 3 )(5 : 

3.87(3H. s). 3.97C.3H. s). 5. 44(2H. s). 6. 99C2H. d. J=9.0Hz). 

7. 24-7. 30C1H. m). 7.74(2H, d, J=9. 0 Hz), 7. 86-7. 92(1H. m). 

8.240H. s), 8. 54-8. 57C1H. in). 7. 98-8. 81 (1H. m). 
IR(KBr)cm-' : 1720. 1665. 1599, 1518, 1311, 1270. 
Mass(m/z) : 351 (II*). 

nmm 2 9 

4- / Y^istDltf-fr- 6- (4 -/ Y*risz> - 2 - (3-7i-A 

yah'Jl} - 2H- fj ? : Jy- 3 -^->©|gi£ : 

4 - ^ h + 6 - (4 - y F + ^7x^A) - 2 H - f D y > 

- 3 -t>t3-7i^7o t°;U7*a $ K£Hmt U HSffi^J 1 tlWltid^ffi 
LT. f»bl^£«^94.0%l?#/Co 

'H-NMRCCDC^U: 
1.42C3H, t, J=7. 1 Hz), 2. 17-2. 30 (2H, m), 2.74C2H, t. J=7.8Hz). 
3.86C3H, s). 4.33C2H. t. J=7. 1 Hz). 4.44(2H. q, J=7. 1 Hz), 
6.98C2H. d, J=8.9Hz). 7. 13-7. 30(5H, ra). 7.74C2H. d, J=8.9Hz). 
8. 14(1H, s). 

IR(film)cm-' : 1744. 1713. 1664. 1610. 1519. 1256. 1180. 1131. 1021. 
3 3 
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Mass(m/z) : 392(M + ). 

HRMS : Calcd(Found) C23H24N2O4 :392. 17358(392. 17107). 

mmm 3 0 

2-i/y± i A- 4 -x Y^r-yfi Jltf-Jl- 6 - ( 4 - / F + ->7xz;L) - 
2H- b°'J ?iJy- 3 -*>®i!ti£ : 
4-x^^iH^-6- (4-y^->7i-^) -2H-t°>jy^> 

-3-^->ti/>-f^u7*n$ K^umtu hmji ti^^cmauT, mm 

'H-NMR(CDC£s)5: 

1.42C3H. t. J=7. 1 Hz), 3. 86(3H. s). 4. 45(2H. q, J=7. 1 Hz). 

5.03C2H. d. J=6. 6 Hz), 6. 46C1H. td, J=6. 6, 15.9 Hz), 

6.75C1H, d. J=15. 9 Hz), 6. 99(2H, d. J=9.0Hz). 7.20-7. 41 C5H. m), 

7.76C2H, d. J=9.0 Hz), 8. 19C1H, s). 

IRCfilnDcnf 1 : 1744, 1713. 1668, 1609, 1518. 1309. 1256, 1025. 835. 

mmm 3 1 

2 - (4-?DD-/>f^l) - 4- x h*i/*A>#~&- 6 - + 
7i-A) -2H-t°«jy^>-3-^>©Sig: 
4 - x^->*;|/«- 6 - (4 ^->7x^) - 2H- f'J 9*jy 

Hl& : 127.0-127.9 °C 
'H-NMR(CDC£ 3 ) 5 : 

1.42C3H. t. J=7. 1 Hz). 3. 87(3H. s). 4. 45(2H, q. J=7. 1 Hz). 

5.02C2H, td. J=1.0. 6.6 Hz), 6. 42C1H. td. J=6. 6. 15.9 Hz). 

3 4 
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6.69C1H, td. J=1.0. 15.9 Hz), 6.99C2H, d. J=8. 9 Hz). 

7.26C2H, d. 'J=8.9 Hz). 7. 32C2H. d. J=8. 9 Hz). 7. 76(2H. d, J=8. 9 Hz). 

8.20C1H. s). 

IR(KBr)cm _1 : 1705, 1662, 1601, 1520, 1492, 1388, 1309. 1263, 1181, 

1149. 1026, 1015, 831. 
MassGn/z) : 426(M + ), 424(M + ). 

mmm 3 2 

2 - ( 4 - 9 o a -> > i- 1 A) - 6- (3, 4-yO + ^7i-;l ; ) - 4 - / 
h*i/*fr#-Jl- 2H- f 'J ¥ ; J>- 3 -*>CDSi£ : 
6 - ( 3 , 4 - V i h 4- is 7 x — A ) - 4-0 + ->*A ;U - 2 H - h* I) 

I31LT, ^ffc£^£J»77.7%T*#fc 0 

: 117.5-118.7 °C 
'H-NMR(CDC£3)o : 

3.94C3H. s). 3.95C3H. s). 3.99(3H. s). 5.03(2H. dd. J=1.0, 6. 6 Hz). 
6.43UH. td, J=6.6. 15.9 Hz), 6.70(1H. td. J=1.0. 15.9 Hz), 
6.94UH, d, J=8.3Hz), 7. 27(2H, d, J=8.8Hz). 7.3K2H. d, J=8.8Hz), 
7.330H, dd. J=2.2, 8.3 Hz), 7.38(1H. d. J=2.2 Hz). 8.26(1H. s). 
[R(KBr)cm _l : 3046. 1704. 1674. 1516. 1419. 1247. 1226. 1151. 1023. 
979. 

Mass(ra/z) : 442(M + ). 440(M + ). 

mmm 3 3 

2 - (4-?Po^>t;A) - 6- ( 3 -7Jl*a- 4 - * ^->7i-A) 

- 4 - * h + i/*;usK— 2H- fj 3 - * > CDli : 

6 - (3-7Wo-4-n + 77 i-A) - 4 - > h + ^*;l/^^;l - 

3 5 
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2H-t ,| jy^>-3-t>t4-^DP->>ti;^a | J K*E»tU mm 

it* : 131.3-132.3 °C 
'H-NMR(CDC^ 3 )<5: 

3.95C3H. s). 3.99C3H. s), 5. 02(2H. dd, J=l. 1. 6.7 Hz), 

6.42C1H, td. J=6.7, 15.9 Hz). 6.70C1H. td. J=l. 1, 15.9 Hz). 

7.00-7.07C1H, m). 7.28C2H. d. J=8. 9 Hz), 7.3K2H, d. J=8. 9 Hz), 

7.48-7.53C1H, m), 7. 59-7. 66C1H. m), 8.22C1H, s). 
IR(KBr)cm _i : 1725, 1661, 1654, 1523, 1319. 1271, 1129. 
Mass(m/z) : 430(M + ), 428(M + ). 

mmm 3 a 

2 - (4-?DD->>t;;W - 6- (3-?Dn-4-n + ^7i-Jl) - 
4 - * h + i/*^/«K-;b- 2H-fJ y*jy- 3 - *>©S5!ii : 
6 - (3-^aa-4 -yy h + ->7x-;l) + 

mi tmm^mmbx, wM<t^^mn.mrmc 0 

H.& : 179.7-181.6 °C 

] H-NMR(CDC £ 3 ) 8 : 
3.97C3H. s), 3.99C3H, s). 5. 02(2H, dd, J=l. 1, 6.7 Hz), 
6.42C1H. td. J=6.7. 15.9 Hz), 6.7K1H, td, J=l. 1. 15.9 Hz), 
7.0K1H, d, J=8.6Hz). 7. 28C2H, d. J=8.8Hz). 7.3K2H. d, J=8.8Hz). 
7.66C1H. dd. J=2.2. 8.6 Hz). 7.88C1H. d. J=2.2Hz). 8.22C1H. s). 

lR(KBr)cnf ' : 1747, 1652. 1605. 1508, 1286, 1260, 1240. 

Mass(m/z) : 446(M + ). 444(M + ). 

3 6 
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mmm s 5 

2- (4 -^DD-»t;A) -4-y h + S/*;UsK— ^- 6 - [4 - (^f A- 
^*) 7x-;l/] - 2H- h°'J y-^>- 3 -^>©Mig : 

4-^ + ->*;l/t-A-6- [4- (yWt)'7x-A] -2H-h°'J 

^®fb^^W82.3%Ti#/.io 

Hi* : 123.3-126.2 V 
'H-NMRCCDCis)^: 

2.53C3H, s). 3.98C3H, s). 5.03C2H. dd. J=l. 1. 6.7 Hz). 

6.43C1H. td. J=6.7. 15. 9 Hz), 6.70UH. td. J=l. 1. 15. 9 Hz). 

7.27C2H, d, J=3.8Hz), 7. 30(2H, d, J=8. 8 Hz), 7. 32(2H, d. J=8.7Hz). 

7.73C2H. d, J=8.7Hz). 8.26C1H. s). 
IRCKBr)cm"' : 1712, 1666, 1600, 1502, 1490, 1270, 1095, 977. 
Mass(m/z):428(M + ), 426(M + ). 

mmm 3 6 

2- (2, 4-^7AtD->>t;;l/) -4-xF + y*^t'^l-6- (4- 
y F + ^7x-A) -2H-tfU^^>-3-*>©M: 

4 -x Y^-^ti 6 - ( 4 - / h + i/7i-A) - 2 H- tf U 

-3-t>t2, 4 -^7Ato->>t ; ij K*s«tu mmm \ tm 

iClItt, S)Sfb^*iR$9.2.096-e#/io 

'H-NMRCCDCisU: 
1.42(3H, t, J=7. 1 Hz). 3. 87(3H, s). 4.45C2H. q. J=7. 1 Hz), 
5.04C2H. dd. J=1.0. 6.6 Hz). 6.48C1H, dd. J=6. 6. 16.0 Hz). 
6. 73-6. 87(3H, m). 6. 99(2H, d, J=8.9Hz), 7. 37-7. 47C1H. m). 
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7.76C2H, d. J=8.9 Hz). 8.20OH, s). 
IRCf i lm)cra- J : 3074. 1745. 1713. 1668. 1610. 1519, 1503. 1258. 1141. 

1026. 967. 
MassCm/z) : 426(M + ). 

HRMS : Calcd(Found) C23H20F2N2O4 :426. 13908(426. 14058). 

mmm 3 7 

4 - J h -yt))l tf-Jl— 6 - (4 - y t> + i/7i-i) - 2 - [ 4 - (J =t)\, 
^*) 7x-;l*;l//^^;Mf;l] - 2 H- f »J ? V > - 3 -* : 

(1) 2-7*nt-4' - (yf^ft) T-trhT-'J K©Mig ; 

4- (y^A^*) T^'J> 200 rag (1.44$ U^^) vu*)\,-U2mMfe 

300 mg (1.49$ 'J €A) 0?nn*;i/A 2«i«TU ^SCIT 1 B$IS11# 
b/Co ?ant^i*»llU 2Ni£g| (10^) % ttftft&Tk (lOnrf) cDHitl 

T«B<k^« 356 mg (95.3%) £f#/c 0 

(2) 4 - J h*'yi!Jl#-}l- 8 - (4-^ F + ^7x-;l) - 2 - [4 - 
(^f A-ft) 7i-JWA^^MfjH - 2 H- tT'J 3 -:*->© 

£& ; 

4 - y h*^^-^- 6 - (4 -y F+i/7x-A) - 2H- try ¥>Jy 

- 3-*>k2-7'n^- 4' - 7tF7^'J F*I»tU * 

«Jl t^ii:MILT > M{fc£&£iW90.0%T»fc„ 
ffe7'JXA a B B (? DD^;i / A-^\+-t>) 
Sfe* : 130.2-132. 4 "C 
'H-NMR(CDC£ 3 ) 5 : 

2.44(3H. s). 3.87(3H. s). 3. 98(3H, s), 5.08(2H, s). 

6.98(2H. d. J=8.9Hz). 7. 19(2H. d. J=8.7Hz). 7. 46(2H. d. J=8. 7 Hz). 

38 
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7.78C2H. d, J=8.9Hz). 8.32UH, s). 8. 64C1H. br). . 
IR(KBr)cnf 1 : 3273. 1744, 1702, 1652. 1598. 1518, 1250. 
Mass(m/z) : 439(M + ). 

mmm s 8 

2-<y'J)l- 4 -1jj\,s<*J)I- 6 - ( 4 - J F + ->7x-;L) - 2 H- f'J 
&*J>- 3 --t>®m& : 

2 - <yV>)l - A - / h*'>t Jl#-)l- 6 - ( 4 - J ^->7x^) - 
2H-f'J^^>-3-t> 73 mg (0.20$ 'J* A) i:T>tx7-^^y-;L 
gft Cttl 0»W/W) 3 «l*HDiL. ffiCTl 7^F B 1»b/c 0 ffrajghF B £« 
flXL, tefeMlf^t UT^Mfb^ 59 mg (90.7%) £l#/c 0 
gt& : 196.0-198.0 °C 
'H-NMR(CDC^3)<5 : 

3.87(3H, s). 5.48(2H, s). 5.93UH. brs). 6. 99(2H. d. J=9.0Hz). 

7. 30-7. 40(3H. m), 7. 49(2H. dd. J=2. 0. 8.1 Hz), 7. 83(2H. d. J=9.0Hz). 

8.67(1H, s), 9.4K1H, br). 
[R(KBr)cm-' : 3157, 1703, 1518, 1391. 1255. 1034, 830, 729. 

mmm 3 9 

4 2 -i/^azfa\fjl/^jl- 6 - (4 - / ht^7i-A) 

-2H-t°'jy^>-3 : 

hVM $•)]/— 4 - - 6 - F + ->7 

x-;U) -2H-tr»J^y>-3-^>^®ffi:U H»J3 8 tlUf dMS L 
T, ^ft£^£i«90.5%T1#/.: o 
^fe^'J^A H B H (y *y -;U-x— r-rtO 
ill* : 182.2-183.3 °C 
'H-NMR(CDC £ 3 )o : 
0. 47-0. 62(4H. m). 1. 40-1. 5K1H. m). 3. 87(3H, s). 

3 9 
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4. 19C2H. d. J=7.3Hz), 5.950H, br). 7.00C2H, d, J=8. 8 Hz). 

7.82(2H, d. J=8.8Hz). 8. 68(1H. s). 9.50(1H. br). 
IR(KBr)cm"' : 3322, 3161. 1694, 1610, 1519, 1419, 1386, 1269, 1252, 

1184, 1024. 839. 
Mass(m/z) : 299(M + ). 

mmm a o 

4 -tf Jl" <^>f )l- 2 - i/?n^>f;Mf^- 6 - (4 - J F + i/^i-A) 

- 2 H - tr »J ? v y - 3 - * >©Sit : 

2 - ->?n^ y ^A-- 4 - x h * A K=-)l— 6 - (4-/f + ^7 

x^A) - 2H-b°'J Wy- 3-*>&W.WtL. H«J 3 8 tlUlfdMJI L 

Mj£ : 182.2-183.3 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )(5: 

1.31-1.46C2H, m), 1. 50-1. 83(6H, m), 2. 48-2. 650H. ni), 3. 87(3H, s), 

4.28C2H, d, J=7.6Hz), 5. 94(1H. br), 7. 00(2H, d, J=8. 9 Hz), 

7.32C2H. d, J-8.9Hz), 8. 67(1H, s) . 9.5K1H. br). 
IR(KBr)cm"' : 3350, 3158, 1701, 1517. 1457. 1389, 1254, 1189. 1177. 

1131, 1033. 828. 799. 
Mass(m/z) : 327 (M + ). 

mmm 4 1 

4 - tj )l'<*: A A - 2 - -> > -T I A— 6 - ( 4 - / h + -y 7 x =- A) -2H - f 
U y yy - 3 -*y®m& : 

2 - 4 - xb + i/*;b« - 6 - (4 - / h + ->7xz:;l) - 

2H-t"'jyy>-3-t>^II4tU Hir£#>J3 8 ^iCMlt, HUtt 
^^lR$40.0%Ti#/-c o 
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: 184.0-186.0 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )5: 

3.87C3H. s), 5.08C2H, dd, J=1.0. 6.6 Hz). 5.93QH, brs), 

6.44C1H, td. J=6.6, 15.9 Hz). 6.75UH. td. J=LO. 15.9 Hz). 

6.99C2H. d. J=8. 9 Hz). 7. 24-7. 43C5H. m). 7. 83(2H. d. J=9.0Hz). 

8.69C1H. s). 9.44C1H. br). 
IR(KBr)cn)-' : 3347. 3148. 1704. 1633. 1610. 1517. 1391, 1254. 1034. 

829. 

mmm 4 2 

4 )l - 2 - ( 4 - 9ua isy-f I Jl) - 6- (4-n + i/7i; 

A) - 2H-h°>J V^y- 3 -*y<DM& : 

2 - (4-^DD-/>t«;t/) - 4- x h + ^^^U^-;!/- 6 - ( 4 - / h + 

^x^) -2H-t-u^>-3-*>£fmtu §t«j3 8 kmmtzm 

lit, e^fb^^iR*96.6%Tl#/c 0 
!fc.& : 195. 1-195.5 °C 

•h-nmrccdc^U: 

3.87C3H. s). 5.07C2H. td, J=1.0. 6.6 Hz). 5. 98(1H. br). 

6.42C1H. td. J=6. 6, 15.8 Hz). 6. 69(1H. td, J=1.0. 15.8 Hz). 

6.99C2H. d. J=8.9Hz). 7.27(2H. d. J=8.6Hz). 7.33C2H. d. J=8. 6 Hz), 

7.83C2H. d. J=8.9Hz). 8. 69(1H. s). 9.43C1H. br). 
IR(KBr)cra _1 : 3324, 3142, 1702. 1611, 1570, 1518, 1491, 1388, 1257, 

1169, 1034. 831. 
Mass(m/z) : 397(M + ). 395(M + ). 

mmm 4 3 

4 1 
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2 ->f 7 7'f A- 6 - (4-/h + 77x-ib) - 4 f- JUiJ Jl'<*-( Jl — 
2 H - t° <J y > - 3 - * >©^it : 

4 -a- h*->#Atf'-;l/- 6 - (4 -* h + 77x-A) - 

2H-f'jy^7-3-t> 40 mg (0. 13 5 U C3096 > f-^T $ >-xj? 

(2 »l) ^JPX., ^SIIT3 OMttftL/co fc«£SETS*U 
M^^DWA-^t^^ftU fcfe#=l*iF H £LT£gffc£«B 35 
mg(91.990 $#fc 0 

: 124.9-125.2 °C 
'H-NMRCCDCi 3 )<5 : 

1.00C6H. d. J=6. 6 Hz), 2. 37-2. 44C1H, m). 3. 02C3H. d, J=5.3Hz), 

3.87C3H, s), 4.15C2H. d, J=7.3Hz), 6. 99(2H, d. J=8.9Hz), 

7.82C2H, d, J=8.9Hz), 8. 67C1H. s), 9.72UH. br). 
IR(KBr)cm" : 3244, 1686, 1590. 1253, 1184. 1026, 834. 
Mass(m/z) : 3150T). 

mmm 4 4 

6- (4-y F + 77x-A) -2-y^^-4 - J*)l*JW<*>( Jl- 2H- 
h°'J p'jy- 3 -^"XOSit : 
4 - y h4ri/*4/sK-;ir- 6 - (4 -y h + i/7x-A) - 2 - 2 H 

£W95. 3%r*#/c 0 

ifc.6 : 150.5-150.7 "C 
'H-NMR(CDCi 3 )5 : 

3.03C3H. d, J=5.0Hz), 3. 87(3H, s), 3. 95C3H. s). 

6.99C2H, d, J=8.9Hz), 7. 82(2H, d, J=8. 9 Hz). 8. 68(1H. s). 

9.67C1H, br). 
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IR(KBr)crn-' : 3248. 1679. 1625. 1610. 1517. 1459, 1284. 1249. 1185, 
1004. 838. 

mmm 4 5 

2 6 - ( 4 - y h + x— )i) -4-yf/i*;M ; e^^-2H- 

h°»J - 3 -:*>CDSS!i£ : 

2 -X^A— 4 -/ h*is* 6 - (4 F + i/7i-;i) - 2H 

-t ,, 'j^^>-3-^>^ii*4tL. n»j4 3 tumr^mLx, WM<t&® 

^$82.8%T1#/c 0 

m& : 122.4-122.9 °C 
'H-NMR(CDCi 3) (5 : 

1.50C3H, t. J=7.3Hz), 3. 03(3H, d, J=5.0Hz), 3. 87(3H. s). 

4. 38(2H, q, J=7.3Hz). 7. 00(2H, d, J=8.9Hz). 7. 83(2H, d. J=8. 9 Hz), 

8.67UH. s). 9.72C1H. br). 

IRCKBr)cm"' : 3241. 1674, 1567, 1553, 1517, 1415, 1251, 1183, 1025. 
Mass(m/z) : 287(M + ). 

mmm 4 6 

2-->7;/f/l,-6- ( 4 - / h*is7 x-;U) - 4 - / =f- J A - 
2 H - h° 'J y - 3 - * >©Si£ : 
2 -->7; 4 - / Y*i/tl 6 - (4 h^->7x-;L) 

- 2H- t°'j y^y-s -*y%mnt u ^wj4 3 ^ic&iit, nn 

fb^^^«82.8%Ti#/c 0 

Hftj^t : 153.4-154.9 V 
'H-NMR(CDC£ 3 )5: 
3.04(3H, t. J=5.3Hz). 3.88(3H, s). 5. 16(2H. s). 
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7.0K2H. d. J=8.9Hz). 7. 83(2H, d. J=8.9Hz). 8.74C1H. s), 
9.28C1H. br). 

IR(KBr)cm"' : 3292, 2261, 1690, 1679. 1554, 1517, 1257. 
Mass(m/z) : 298(M + ). 

mmm 4 7 

6- ( 4 - J h^is? x — AO -'4 - / f-Jlti )l- 2 - A*A'<t 

>f;Mf^-2H-f'J 3 -*>©12i£ : 

(1) 4-xf + ->*^^-2-xf + i/*)^-A^f;L-6- (4-/ 

- 2H- h'U 3 -*>©fiit ; 

4-xh + i/*;tol/-6- (4-yh + ->7x-A) -2H-t , 'jyy> 
-3-t>t7*ntftixf;^Iil fc^l-MSLT. HMf 
84.5%Tl#/co 

Mj& : 77. 1-77.8 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )£: 

1.29C3H. t. J=7. 1 Hz). 1.4K3H, t. J=7. 1 Hz), 3. 86(3H, s), 

4.26C2H, q, J=7. 1 Hz). 4. 43(2H, q. J=7. 1 Hz). 4. 99C2H. s). 

6.98C2H. d. J=8.9Hz). 7. 73(2H. d. J=8.9Hz). 8.25C1H. s). 
[R(KBr)cm _1 : 1754. 1718. 1675, 1607, 1518, 1313, 1284, 1264, 1217. 

1159, 1030. 1018, 842, 794. 
Mass(m/z) : 360(M + ). 

(2) 6 - ( 4 - / h + ^ 7 j- — ;iO - 4 - J =f-)l t> ;b/<* -f;u-2-y^A* 
;l/^>T A^^A- - 2 H- f'J 3 -t>£DSI ; 

4 -jl h + >^7A^-;u- 2 - xF + ->*Wx;l,/fyH 6 - (4 - / h* 
i/7ixi) -2H-f'jyi?>-3-t>^tU HJfcflU 3 t^KM 
lit, Mfl:£»£iR*84.5KT«fco 
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MS : 250.1-250.8 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )5: 

2.87C3H. d. J=4. 6 Hz), 2. 99C3H. d. J=5.0Hz). 3. 87(3H. s). 

4.95C2H, s), 6. 14(2H, br). 6.98C2H, d, J=9. 1 Hz). 

7.82C2H. d, J=9. 1 Hz), 8.70C1H, s), 9.44UH, br). 
[R(KBr)cnf ' : 3293. 3114. 1683. 1666. 1516. 1252. 1164. 1026. 834. 

798. 

Mass(m/z) : 330(M + ). 

nmm 4 s 

6- ( 4 - ^ b^r-yy x.~A) - 4 - y f ;t'/<t ^ ;h 2 - t-A - 2 H - 

try y'*jy- 3 : 

4 - x|^ + ->*;i/«- 6 - ( 4 - y h^->7x~;l/) - 2 - f-A - 2 H 
-t'^^>-3-t>M^tU Hit0>J4 3 WMitii® 
^l|X^36.7%T|#fc 0 

H.^ : 130.3-132.8 °C 
'H-NMRCCDC^s)^: 

3.03C3H. d. J=5.0Hz). 3. 88(3H. s), 5. 18(1H. d. J=8. 6 Hz). 

6.03C1H. d. J=15.4Hz), 7.0K2H. d. J=9.0Hz). 

7.85C1H. dd. J=8. 6. 15.4 Hz), 7.89C2H, d, J=9.0Hz). 8.70C1H. s). 

9.50C1H. br). 

IR(KBr)cm-' : 3238. 3121. 1683. 1632. 1607, 1548. 1516. 1411. 1314. 
1272. 1245. 1180. 

mmm 4 9 

2 - ( 2 - t Kn*S/xf-;U) - 6 - ( 4 - * h + ->7x-A) - 4 -/f-Jlij 
4 5 
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)W<*4 )l- 2 H- £'J 3 - ^>COfijg : 

4-xb + ^*^^-2- (2-h Kn + i/if;l/) - 6- (4-^h + 
^7x-A) -2H-f'J^>-3-t>^i:U H«J4 3^Si:ft 
lit, MSfk^^^lK$97.2%Tlf/c 0 

gfc.£ : 160.3-160.6 °C 
'H-NMRCCDCi 8 )5 : 

2.87C1H, brt, J=5. 7 Hz), 3.00C3H, d, J=5. 1 Hz). 3. 87(3H. s). 

4. 17-4. 19C2H. m). 4. 51-4. 56(2H. m), 7. 00(2H. d. J=8.9Hz). 

7.80C2H. d. J=8.9Hz). 8. 69(1H. s). 9.57C1H. br). 
IR(KBr)cm _1 : 3462, 3228, 1671, 1619, 1592, 1536, 1519, 1265, 1187, 

1070. 833. 
Mass(m/z) : 303(M + ). 

mmm 5 0 

2- ( 2 ->T; ifA) - 6 - (4 -/ h + i/7i-A) - 4 - / ^ A # A' < 
t^^-2H-f'J ^>5>- 3 - : 

2 - ( 2 - ^7;xf;i) - 4 -y h + ^*;i^-;u- 6 - (4 - / h*~yy 
x-;u) - 2H- hru 3 -*y*mPtt u mmm* 3 traMst 

T. ^®Yt^^lR$90.3%T:1#/Co 

Hi* : 164.5-167.2 °C(dec.) 
'H-NMR(CDCf 3 ) 8 : 

2.99C2H, t. J=6.7Hz). 3. 03(3H, d, J=5. 0 Hz), 3. 87(3H, s). 

4.59C2H. t, J=6. 9 Hz), 7. 00(2H, d. J=8.6Hz), 7. 83(2H. d. J=8. 6 Hz). 

8.7K1H. s), 9.44C1H. br). 

IRCKBiOcm" 1 : 2246. 1717. 1664. 1520. 1275. 1250. 

4 6 
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Mass(ro/z) : 312(M + ). 

mmm 5 1 

6 - (4 -/ h + - 4 - / TbtiJi't'eJJi- 2-n- t";t/- 
2H-b ,| J y^> - 3 - ^>©^it : 

4 h + i/*;u^^;u- 6 - (4 -/ F + ->7x-;l) - 2- n- t°;i, 

- 2H-h°v yyy- 3--tyzmmtL, mmm* 3t^ii:iibT, us 

SSl* : 106.5-107. rc 
'H-NMRCCDC^S: 

1.02C3H. t. J=7.3Hz). 1. 85-2. 00(2H. m). 3. 02(3H. d. J=5.0Hz). 

3.87C3H, s). 4.29C2H. t. J=7.3Hz). 6. 99(2H. d, J=8.9Hz). 

7.82C2H. d. J=8.9Hz). 8. 66UH, s), 9.720H. br). 

IR(KBr)cnf ' : 3266, 1690, 1549, 1517, 1248, 1185, 1027. 
Mass(m/z) : 301 (M + ). 

mmm 5 2 

2 ->T 77n 6 - (4-n + ->7i-A) ;^^^^fA- 

2H-f'jy^>-3-t > : 

4 - i h + ^^Utf'^U- 2 --f 7^d 6 - ( 4 - y F + v7x^A) 

- 2H- t°>j y^>- 3 --ty^mnt u uss^u 3 tmmtzmmLT^ mm 

Hl£ : 154.0-154.3 °C 

'H-NMR(CDCi 3 )(5: 
1.47C6H. d, J=6. 6 Hz), 3. 03(3H, d. J=5. 0 Hz), 3. 87(3H, s), 
5.36-5.520H, m). 7. 00(2H. d, J=8.9Hz). 7. 85(2H. d, J=8.9Hz). 

4 7 
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8.66C1H. s). 9.77C1H. br). 
IR(KBr)cnf' : 3262, 1677. 1547. 1518. 1417. 1310. 1269. 1250. 1175, 

1021, 831, 801. 
Mass(m/z) : 301 (M + ). 

mmm 5 3 

6- (3, 4 h*->7i-A) - 2 --f 77*f-;U- 4 - * mtj A,'<*4 

)i- 2H - try yi>y- 3 -^xosiifi : 

4 -xh + J/*^^- 6 - (3, 4-i?n + ^7i-A) -2-Y77' 
f;L-2H-f>jy-^>-3-t> £1^*4 <t U Hfl&flJ 4 3 t L t, 

Hkj^C : 111.4-112.6 °C 
'H-NMR(CDCi3)5: 

1.0K6H, d. J=6.6Hz), 2. 28-2. 430H, ■>. 3.03C3H. d, J=5.0Hz), 

3.95C3H. s), 3.97C3H. s), 4. 16C2H. d, J=7.3Hz), 

6.96C1H, d, J=8. 6 Hz). 7.41-7. 46C2H. m). 8. 68(1H, s). 9.72C1H. br). 
IR(KBr)cra-' : 3276. 1683. 1585. 1551. 1512, 1257. 1227. 1171. 1118. 

1021. 871. 
Mass(m/z) : 345(M + ). 

mmm 5 4 

6 - (3-7Ato-4-n + i/7x - 2 - 4 7 7*f- A - 4 - J * )l ts 

^t^;b-2H-f'jy^>-3-t>0l!il: 

6 - (3 -7Jl<*v- 4 - / h^i/7x-;l/) - 2 ->r 7 7'f-A- 4 -/ h * 

2H - try y^> - 3 -*y£mw t u h»J4 3 ti^«c«L 

lit, SS®ffc£ft£iR^88.39*T*f§rt:o 
4 8 
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: 153.3-154.9 °C 
'H-NMR(CDC^ 3 )5: 

1.00(6H. d. J=6.6Hz), 2. 27-2. 43(1H. m). 3.02C3H. d. J=5.0Hz). 

3.95C3H. s). 4. 15(2H, d, J=7.3Hz). 7. 00-7. 08(1H. m). 

7.55-7.6K1H, m). 7. 65-7. 72(1H. m). 9. 68(1H. br). 
IR(KBr)cnf 1 : 3248. 1684. 1522, 1509. 1435. 1297. 1276. 
Mass(m/z) : 333 (M + ). 

mmm 5 5 

6 - (3-?dd-4-^ F + ^7x^) - 2 - 4 *)~f*h- 4 - / f-Jlti )l 
s<*J)U- 2H-h , 'jy^> - 3 : 

6 - (3-?oo-4-y Ft->7i^) - 2 - A 7 7*f;b- 4 - / h + > 
2H-f'J ^ V > - 3 - * >£Jg»*4t U ilfj 4 3 t^iCMI 
LT. ^®rt^^)*JR$94.3%Tl#fCo 

St* : 181.8-183.5 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )<5 : 

1.00C6H. d. J=6.6Hz). 2. 27-2. 43(1H, m), 3.02C3H. d. J=5. 0 Hz). 

3.97C3H, s), 4.15 (2H. d. J=7.3Hz). 7.0K1H. d. J=8.6Hz). 

7.72C1H. dd. J=2. 3, 8.6 Hz). 7.85UH, d. J=2.3Hz). 8. 64C1H. s). 

9.68(1H. br). 

IR(KBr)cnf ' : 3248, 1685. 1546, 1509. 1410, 1294, 1264. 
Mass(m/z) : 351 (IT). 349(M + ). 

mmm 5 6 

2-A'J-f^Jl- A-/^Jli7)ly<^AJl-Q- [4- (/f Aft) 7x-A-] 

- 2H-e»j ?yy- 3 -iryowt ■ 
2-^fV7'f;L-4-y h + i/*A^-^-6- [4- (/f;ift) 7x^=. 

4 9 
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)i] -2H-e»;ys>>-3-^><&n*4tL. mmrn* s trnwuzmmLx, 

MS : 129.6-130.6 °C 

'H-NMR(CDC^ 3 )5: 

1.00C6H, d. J=6.6Hz). 2. 27-2. 43(1H. m). 2. 53(3H. s), 

3.02C3H. d, J=4.9Hz), A. 16C2H, d, J=7.3Hz), 7. 33(2H, d, J=8. 7 Hz). 

7.80C2H. d, J=8.7Hz), 8. 68(1H. s), 9. 69(1H, br). 

IR(KBr)cnT' : 3275. 1687. 1624, 1575, 1506. 1400. 1394. 

Mass(m/z) : 331 (M + ). 

mmm 5 7 

6 - ( 4 - / F + ^7i-W - 2 - ( 3 - t=f-)l- 2-y'7--)l) - 4 - J f- 
b%frj<*4fr- 2H- tru 3 -.*>©S!i£ : 

4 -x YZ-isti 6 - (4 - y hti/7i-A) - 2 - ( 3 - yf A- 

-2-7°t-JI) - 2H-t''jy^>-3-t>^<tU »S0IJ4 3 tl^tt 
Clllt, HSffc£tt£JR$79.09<f"ef#fco 

■fcj^C : 103.6-104.0 °C 
•H-NMRCCDCi 3 )<5 : 

1.77C3H. s). 1.88C3H. s). 3.02(3H. d. J=5.0Hz). 3. 87(3H. s). 

4.90C2H. d, J=7.3Hz). 5. 41-5. 50(1H. m). 6. 99(2H. d. J=8.9Hz). 

7.82C2H, d, J-8. 9 Hz). 8. 66(1H. s). 9.7K1H, br). 

IR(KBr)cm _I : 3244. 1675. 1546, 1517. 1248. 1175, 1025. 831, 798. 
Mass(m/z) : 327CM + ). 

mmm 5 8 

6 - (4 - / h + - 4 - J ^Jli) )l )V- 2 - ( 2 - h° 'J -y A 

5 0 
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/^Jl) *>JW<*:4Jl/m- 2H- fU ^i>>- 3 -±y<Z>Mm. : 
( l ) 6 - (4 - / h + ->7x^l) - 4 - jtmHjJ\"<*:4 >l- 2H- t° U j? 
3 -*>CD§S[i£ ; 

4 - x h>->#;t,tfr-;l/- 6 - (4 ^-/7x-;l/) -2H-f'jy^> 
-3-t>MtU §I«J4 3 t|5U§KMSLT, ^SYb^^)^TO97. 9% 

If! .6 : 246. 5-246. 9 °C 

'H-NMRCCDCi? 3 )o: 
3.06C3H. d, J=5.0Hz). 3. 87(3H. s), 7.00C2H, d. J=8.9Hz), 
7.83C2H. d, J=8.9Hz). 8.74 (lH. s), 9. 46(lH. br). H.890H. br). 

IR(KBr)cm _l : 3219. 3142, 1675, 1568, 1518. 1257, 1226. H84. 1032. 
832. 

Mass(m/z) : 259(M + ). 

(2) 2-iM^^*;i^;Mf^-6- (4-n+->7x-;l) -4-y 
f-JL1]JW<*4 Jl - 2 H- b°'J ?Vy- 3 -^-XDMit ; 

6 - ( 4 - / h 4 s - *> 7 x — 4/) - 4 — f "f- A '*^ 4 )l ~ 2 H - h° 'J y -J > 
-3-*>£Elfl£:U HWJ4 7 - (1) tlii:iIU, Hgffc£<B>£iR 
$98.5%Ti#/c 0 
Sft* : 141.0-142.2 *C 
'H-NMR(CDCi 3 )5: 

1.3K3H, t, J=7.3Hz), 3.0K3H. d, J=5.0 Hz), 3. 87(3H. s), 

4.28C2H, q. J=7.3Hz), 5. 02(2H, s), 6.99(2H. d. J=8.9Hz). 

7.8K2H, d. J=8.9Hz), 8.72C1H. s). 9. 470H, br). 
IR(KBr)cm" 1 : 3283, 1735. 1691. 1508. 1259, 1226, 1169. 1028. 
Mass(m/z) : 345(IT). 

5 1 
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(3) 6 - (4 -y h + ^7x-A) - 4 -^fWV^>f;l- 2 - ( 2 - f 
'J 5>;Ujtf-40 ^l/^^M 2H - f'J - 3 -*y®Wk : 
2 -x h*i/#;l,#x;uy f-A - 6 - (4 -y Y*'>7 - 4 

+->u>^i 5 o*c(=T7«FiBaat*m\ HMsfcu 7- (2) ^it:»i 

it* : 194.7-195.8 °C 
'H-NMR(CDCi. 3 )<5: 

3.00C3H, t, J=5.0Hz), 3. 87(3H. s). 4. 62(2H, d. J=5.0Hz). 

5.06C2H. s). 6.98C2H, d. J=8.9Hz), 7. 15-7. 21 C1H. m). 

7.33-7.38C1H. m). 7.35UH. brt. J=5.QHz). 7. 61-7. 69C1H. m). 

7.83CC2H. d. J=8.9Hz), 8. 43-8. 470H. n). 8.72(1H. s), 

9.490H. br). 

IRCKBiOcm" 1 : 3283. 1681, 1664, 1518, 1251, 1167, 1024. 
Mass(m/z) : 407(M + ). 

mmm 5 9 

2 - ( 2 - t KD + i/Xf A) 4 6 - (4 - / h + i- 

;u) - 4 - /f-;u*;u/<^-r;u- 2H- fj 3 >©Mit : 

2 -x h + ^#;u*'-;t/y f-;t,- 6 - (4 -/ h + i/7xx;i) - 4 - ^f-A 
*;U/<*>f;i/- 2H-b , ijy^>-3-t>t2-7;;x^;-^>^;- 

A^«t»4B#ratni»ifi^fi i t\ «^j4 3t»tiiLt, mm<tG®& 

Si* : 240.2-241.2 °C 
l H-NMR(CDC0 8 )5: 
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2.340H, t, J=5. 7 Hz), 2. 98(3H, d. J=5. 1 Hz), 3. 46-3. 53C2H, m), 
3. 72-3. 80(2H. m). 3. 87(3H. s), 4. 98(2H, s). 6.52(1H. br). 

6.99C2H, d. J=8. 9 Hz). 7. 82(2H. d. J=8. 9 Hz). 8.70OH. s), 
9.420H, br). 

IR(KBr)cm"' : 3405, 3288, 1675, 1657. 1574, 1554, 1519, 1508. 1416, 

1402, 1253, 1074. 835. 
Mass(m/z) : 360CM + ). 

nmm 6 o 

6 - (4 - / h + ^7i-;l) - 4 - J Jl^^ej Jls- 2 - [4 - (/TJl 

^ir) 7x-;l*;k^^;Mf;H - 2 H- try ¥>Jy- 3 XDUik : 

4-t Y*(-i/iiA,#~J\,- 6 - ( 4 - / ^->7x-i) - 2 - [ 4 - ( / =f- 
>l=f-jr) 7x-A*M^AyH] - 2H- try ST'Jy- 3 -*>&m®t 

u HM4 3 tmm^mmbx, mmit^^m2.2%xmz 0 

Mj£ : 230. 6-232. 0 °C 
'H-NMR(CDC0 3 )<5 : 

2.46C3H, s). 3.03C3H. d, J=5.0Hz), 3. 87C3H. s). 3. 98C3H, s), 

5.10C2H. s). 6.99C2H, d. J=9. 1 Hz). 7.23C2H. d. J=8.7Hz). 

7.46C2H, d. J=8. 7 Hz), 7. 84(2H. d. J=9. 1 Hz). 8. 16C1H. br), 

8.74C1H, s), 9.420H, br). 
IR(KBr)cm _1 : 3290. 3236. 1680. 1539, 1518. 1254. 
Mass(m/z) : 438CM + ). 

mmme 1 

2 -i/^a-fn ¥k 6 - (4-> h + J/7i-A) -4-/^l-#A'< 

t-r^-2H-h°>j y^> - 3 : 

2-y?o7o - 4 -i h + i/*;l/sK— 6 - (4-^ h + 
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x-*) -2H-f'j y>>>- 3 -tyzmntu mmm* 3 tmrniz^mt 

t, «g{fc£&£jR^89.196T*»fc 0 

ife.£ : 136.6-137.5 °C 
'H-NMRCCDCf 3) <5 : 

0.47-0.62 (4H. m), 1. 39-1. 49C1H, m). 3. 03(3H, d. J=5. 1 Hz). 

3.87C3H, s). 4.18C2H. d. J=7.3Hz). 7.00C2H. d, J=8.9Hz). 

7.83C2H, d, J=8. 9 Hz). 8.67C1H. s). 9.72UH. brd. J=5. 1 Hz). 
IRCKBOcm-' : 3339. 1684, 1627. 1609. 1518. 1252, 1183, 1027, 845, 

836, 811. 
Mass(m/z) : 313(M + ). 

mmm 6 2 

2 - i/ ? a -fxn bVUy 6 - ( 3 , 4-i?/h + i/7 x — 4/) - 4 - / f- A- 

■h )\,s<*>( )l- 2H-f'jy^>- 3 -^-XOSig : 

2-->?D7nf;Mf^-6- (3, 4 - ^ h + i>^ x-;U) - 4 - y h 
+ 5/*^^-^- 2H - t''jy^>-3 -^y^BKttfc U HM4 3 fcH3»K 
MYk^^W95.3%T'#fc 0 

ilil* : 156. 1-154. 1 °C 
'H-NMR(CDC^ 3 )5: 

0.47-0.65C4H. m). 1. 38-1. 51(1H, ra). 3.03C3H. d. J=5.0Hz). 

3.95C3H. s), 3.97C3H, s), 4.19C2H, d, J=7.3Hz), 

6.96C1H. d, J=8.9Hz), 7. 43(1H. d, J=2.3Hz), 

7.44C1H. dd, J=2. 3. 8. 9 Hz). 8.690H, s). 9.72C1H. br). 
IR(KBr)cm"' : 3267. 1686. 1552. 1520. 1508, 1422, 1255. 1232. 1034. 
Mass(ra/z) : 343(M + ). 
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mmm 6 3 

t'Jlt^Jl- 6 - ( 3 -yjl^a- 4 - / hti/7x-A) - 4 
-^f^*;Mt-f^ - 2H-h*i) ^i?> - 3 -*>©gi§ : 

2-^?n7n fVM^A- 6 - ( 3 - 7;l/3t"D- 4 - y h + x— A) - 

4 - y h + ->*;u^-;u- 2H- fj 3 - -ty&mntL, mmm* 3 

tl^iCMILT, *«fk^«*JR*90. 896t?»fco 

Ife* : 139.6-140.7 "C 
'H-NMRCCDC^tf: 

0. 45-0. 64(4H. m), 1. 36-1. 51 (1H. in). 3. 03(3H, d. J=5.0Hz). 

3.96C3H, s). 4.18C2H, d. J=7.3 Hz), 7. 01-7. 08C1H. m). 

7.56-7.61C1H. m). 7. 65-7. 72C1H. m), 8. 66C1H. s). 9.69C1H. br). 
IR(KBr)cm -1 : 3281. 1688, 1523. 1510. 1436. 1299. 1275. 
Mass(ra/z) : 331 (M + ). 

mmm 6 4 

6 - (3 ~i?aa- 4 - / F + ->7x-i) - 2 - *> 7 a 7° a t';M =f-)l- 4 - 
2H- t°>j y^> - 3 : 
6- (3-^Dn-4-n + ->7x^) -2-i/?a7DDMf^-4 
h + i/*;i/^L-2H-f'J ^>-3-t>*gfitU lOfetfN 3 t 
l^iCULt, «gffc£&£i»90.35HfT#tf:o 

ife* : 172.4-173.4 °C 
'H-NMRCCDCi ,)5 : 

0. 46-0. 64C4H. m). 1. 38-1. 50(1H. m). 3.03C3H. d. J=5.3Hz). 

3.97C3H. s). 4. 18(2H. d. J=7.3Hz). 7.02UH. d. J=8. 8 Hz). 

7.73(1H. dd, J=2. 3. 8.8 Hz), 7.95C1H, d. J=2.3Hz). 8. 65C1H. s), 

5 5 
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9.68C1H. br). 

IRCKBrOcnT 1 : 3244. 1684. 1552, 1509. 1410, 1294. 1264. 
Mass(m/z) : 349(M + ), 347(M + ). 

mmm 6 5 

2 - ->? n^n tVUy =f-)l- 4 - / Jl^^j )l- 6 - C4- (^f;lft) 

- 2H- b°'J 3 -*>©U!& : 

2 - ^?nyo t';M^l/ - 4 - / h + - 6 - [4- (JI-JlT 

■t) 7x-a] -2H-t*u y^> - 3 --ty^mmt u wj4 3 tmmiz 

^S<t^^I^W94.3%T:1#^ 0 

It* : 116.5-118.0 V 
>H-NMR(CDC^ 3 )5: 

0. 45-0. 64(4H, m). 1. 36-1. 51 (1H. m). 2.53C3H. s). 

3.03(3H. d, J=4.9Hz), 4.18(2H. d. J=7.3Hz). 7. 33C2H, d, J=8. 7 Hz\ 

7.80C2H. d. J=8.7Hz), 8. 69UH, s), 9.690H. br). 
IR(KBr)cm-' : 3275, 1686, 1625, 1595, 1545, 1505, 1400. 
Mass(m/z) : 329(M + ). 

mmme 6 

2 - i/2 u-fu tVl//^;U- 4 -JL^-JltiJl/^^^JU- 6 - (4-n + ^7x 
-AO - 2H-h''jy^>-3-t>©M: 

2 - is?a-?n 4 - xF^-/*W'-;b- 6 - ( 4 - ^ h + ->7 

*-;i0 - 2H - try 3 - ^->i7o%x^^y ^ >7k^^^ - a 

<J>7 OVIZX AmSKf^L^ H«J4 3 tlHl^d^MLT, «£®fll£*Kl£iK^ 
80. 2% Ti# /c 0 

: 136.3-136.9 °C 

5 6 
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'H-NMR(CDCi3)5 : 

0. 47-0. 64C4H. m). 1.28C3H. t. J=7.3 Hz). 1.37-1.530H. ra). 

3.5K2H, d, J=8.9Hz), 3. 87(3H, s). 4. 18(2H. d, J=7.3Hz). 

7.00C2H, d. J=8.9Hz), 7.83C2H. d. J=8.9Hz), 8. 68C1H. s), 

9.76C1H. brt, J=5. 9 Hz). 
IRCKBiOcnT 1 : 3211. 1679. 1622. 1610. 1517, 1417. 1249. 1182. 1033, 

834. 

Mass(m/z) : 327(M + ). 

mmm e i 

2 -isturfu \iJm-Jl- 6 - (4-n + ->7x^L) -4-n-yat';L 

tuw<^^ A- 2 H - h° U yjy- 3 -JtyoWk ■. 

jl-JI) - 2H- t°'J 3-t>tn-yDf;l/7 ~ >-/^7-/Uj£$ 

^SfttU HJfcftM 3 fcEfcKfcgLT. ««fc£«l£J|WS65.4Kt?f*fco 

Ifc.£ : 101.3-101.6 °C 
'H-NMR(CDC^ 3 ) o : 

0. 46-0. 63(4H, m). 1.0K3H. t. J=7.3Hz), 1. 39-1. 52C1H. m), 

1. 60-1.76C2H. m). 3. 44(2H, d. J=6.9Hz), 3. 87(3H. s). 

4.18C2H. d. J=7.3Hz). 7.00(2H. d. J=8. 9 Hz). 7. 83(2H. d. J=8.9Hz). 

8.68C1H. s), 9.8K1H. br). 
IRCKBiOcnT 1 : 3216, 1679. 1622, 1608, 1517, 1416, 1252, 1182, 1033, 

833. 

Mass Cm/z) : 341 (M + ). 

mmm 6 8 

4 - O i?Jl/jjj\,'<*: 4 A - 2 Vfr/f-A,- 6 - ( 4 - / h^i/y 

5 7 
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x-;l/) - 2H- t'U Pity- 3 -*>©I£i£ : 

2 - d^o fcT;uy 4 -i h + f*;!/**-^- 6 - ( 4 - ^ h + 

x-;U) - 2H-b''jy^>-3-t> 65 mg (0.20~ 'JtA) ©+->U> (1 
«£) fem~^yi?h7 I y 318 mg (2.97^ >) * WZMtL, 14 0°C(IT2 4 

mmmwLtco K^m^mm^f-Ji 20 mezmz., 2n^tk (20^) ; 

tbtltzn®. 98 mg^^Do^;UA--\+-9->^^$§ H B a fl:L. ifM»t«a B B i 
LZWMit&®) 72 mg(93.4%) £f#/c 0 
ife* : 119.7-120.1 V 
'H-NMR(CDCi 3 )<5 : 

0. 44-0. 62C4H, m). 1. 37-1. 50 (1H, m). 3.89 (3H. s), 

4. 16C2H, d. J=7.3Hz). 4. 67(2H. d, J=5.9Hz). 7. 00(2H. d. J=8.8Hz). 

7.24-7. 4K5H. m). 7. 83(2H, d. J=8. 8 Hz). 8.71UH. s). 

10. 18(1H, brt. J=5.9 Hz). 
IR(KBr)cm-' : 3210, 1675. 1622, 1610. 1516, 1274, 1250, 1185. 1028. 

838. 

MassCm/z) : 389(M + ). 

mmm 6 9 

2 -i/^n^a k°JU3-)l- 6 - ( 4 - / h + ^7x-;0 - 4 - (2-fiJy 
Jl/^-Jl) ti 4 Jl - 2H-h°'jy^> - 3 -tyczmg: : 

2 - ^9ufa t'Jlt^Jl - 4 - x h*yJj)l#-)l- 6 - (4-^h + ->7 
xx;|/) - 2H-h 0| jy^>-3-t>t2 - (T^^fA) ti'J^>^+^ 
1 4 O'CKT 1 IfflSKfrU »#J5 8 - ( 3) tiiCMLt, f! 
^£^£^$84. 2«T'ff fc„ 

ll* : 98. 6-99. 3 °C 

5 8 
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'H-NMR(CDCi 3 )o : 

0. 46-0. 63(4H, m). 1. 39-1. 55C1H. m). 3. 87(3H, s). 

4.20C2H, d. J=7.3Hz), 4.83C2H. d, J=5.4Hz), 7. 00(2H, d. J=9. 3 Hz). 

7. 17-7. 23C1H. m). 7. 32-7. 37(1 H. m). 7. 63-7. 71 (1H, m). 

7.83C2H. d. J=9.3Hz), 8. 61-8. 65C1H. m). 8.7K1H. s). 

10. 55C1H. brt. J=5. 4 Hz). 
IR(KBr)cnT' : 3252. 1683, 1624. 1609. 1516. 1417. 1273. 1253. 1181. 

1022. 834. 
MassCm/z) : 390CM + ). 

mmm i o 

2-^^a7Dh c ;Mf^-6- (4-yh + ^7x-;b) -4- ( 4 - h° 'J v 
Jl) tfJl^-f )l- 2H- f'J Pity- 3 --tynUik : 

4 - T ' J f 'J i? y 34 mg (0. 361 = 'J * )l) (DiJj K ( 0. 5 

■I) *#i::**ffc-J- h U ( h^x>T*ft#U ;l/£&(^T®ffl) 9 mg 
(0.38~ HA) ^fin^ ifiCT 1 5dSIllttl/fc, #a*T\ 2-->?n-/a 
tvuy 4 -x h + ;b- 6 - (4-yh + ->7x-;i/) -2H- 

fijy-^>-3-t> 80 mg (0.24$ 'J * A) ^flPx., lUSJglZT 3 0 ftmiftn 
Ltz 0 EJEESCftttxf 1 ^ 30 mS^M^ 7jc (20*0) % teft^ig* (20^) ©Hi 
KifciN£ x h »J^ATfti*Lfco SK*a*LTf#^n/iSS 61 mg 

(1 0/1) ) U SSffc^ia 61 mg (61.1%) £l#/c D 

: 181.3-181.5 °C 
MHttlRCCDCi,)^ : 

0.49-0.68C4H. m). 1. 40-1. 56(1H. m). 3. 89C3H. s). 

4.24(2H. d. J=7.3Hz). 7. 02(2H. d. J=8.9Hz). 7. 69(2H. d. J=6.3Hz), 

5 9 
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7.85C2H. d, J=8.9Hz), 8.57C2H. d, J=6.3Hz), 8.75C1H. s). 
12.25UH. br). 

IR(KBr)cnf 1 : 1697, 1629, 1607, 1517, 1273. 1254. 1184, 1017, 835, 

813, 805. 791. 
Mass(m/z) : 376(M + ). 

mmm 1 1 

2-i/^Dyah , ;Mf^-6- ( 4 - / h*>7 x — )l) -4-7x^*;i 
'<*JJl- 2H-f'J 3 >©S!ig : 

2 -^nra h°;M^;l- 4 -i h*i/#A;tf— A- 6 - ( 4 - / h + 

x^a) - 2H-e'jyy>-3-t>t7-'j yzmmmi o tmiitrMSL 

: 162.8-163.3 °C 

•H-NMRCCDCi.) 6: 
0. 49-0. 67(4H. m). 1. 41-1. 68(1H. m). 3. 88(3H. s), 
4.23C2H, d, J=7.3Hz), 7.0K2H, d, J=8. 9 Hz). 7. 13-7. 20(1H, m), 
7. 34-7. 42(2H. m). 7. 75-7.8K2H. m), 7.85(2H. d. J=8.9Hz). 
8.77C1H, s), 12.00C1H. br). 

IR(KBr)cm _) : 3189, 1687. 1602. 1518. 1274. 1254, 1184. 1025. 834. 804, 
791. 

Mass(m/z) : 375(M + ). . 

mmm 1 2 

2 - i/9 uKy=f-)li =f-h- 6 - (4-n + ^7x^.A) - 4 - JlfiJl '< 
* A - 2H-f'J^^>-3 - jry(DU& : 

2-^^D^>f;Mf^-4-i r- + ->^;l/^'^;U- 6 - ( 4 - / h + >7 

- 2H-e>j^^>- s-*y£mwtL^ mmm* 3 t^icni 

6 0 
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&&&&& (?DD*W-^1f» 

ife* : 107.4-107. 8 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )5 : 

1.30-1.45C2H, m). 1. 50-1. 82(6H, m), 2. 47-2. 64(1H, m). 

3.02C3H. d. J=5.0Hz). 3. 87(3H, s). 4.27C2H. d. J-7. 6 Hz), 

7.00C2H, d, J=8.9Hz). 7. 83(2H, d. J=8.9Hz). 8. 66C1H. s). 

9.74C1H, br). 

IR(KBr)cm-' : 3218. 1679, 1624, 1611, 1560, 1550. 1517. 1414. 1249. 

1188, 1138. 1030. 844. 802. 
Mass(m/z) : 341 (M + ). 

mmm 1 3 

2 - ->^n^>f;Mf>l/- 4 - ^)lti Jl^^^f A — 6 - ( 4 - / F + y7i 

- 2 h- tr u ?yy- 3 -tyomm. 

2 - v^y=f-)l/ 4 - ih + ->*;^- 6 - 

-2H-V') 3-*>t70963-?-AT i y t 9 J - )l 

f^ttflU 3 .bUliJCMSLT, «S{fc£fc£lR$82.296*ef**:o 

M£ : 129. 1-129.4 °C 
'H-NMR(CDC£ s) £ : 

1.27C3H. t. J=7. 3 Hz), 1. 34-1. 45(2H, in), 1.50-1. 82C6H. m\ 

2. 48-2. 65C1H. m). 3. 44-3. 56(2H. m). 3.87(3H, s). 

4.27C2H. d, J=7.6Hz). 6. 99(2H. d, J=8.9Hz). 7. 82(2H, d. J=8.9Hz), 

■8.67C1H. s). 9.76C1H. br). 
lR(KBr)cm-' : 3242, 1683. 1623. 1609. 1518, 1417, 1311. 1249, 1181, 

1033, 834. 800. 

6 1 
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Mass(m/z) : 355(M + ). 

mmm 1 4 

2 -ytuKyj-frt 6 - (4 ^jf Y*yy - 4 - n -^o fA 

ijjwt^u,- 2H- eu y>?>- 3 -Jryomik ■. 

2 -->^n<>^^y 4 -X Y*yll Jltf—Jl- 6 - ( 4 - J Y*yy 

- 2H-f'J^>-3-t>^tU HMJ6 7tl^#{C«taL 

Hfej^C : 109.9-110.2 °C 

'H-NHRCCDCi 3 ) 5 : 
1.0K3H. t. J=7.3Hz). 1.31-1. 46(2H. m). 1. 50-1. 83C8H. m), 
2.48-2.65C1H. m). 3. 44(2H, q. J=6.4Hz), 3. 87(3H, s). 
4.27C2H. d. J=7.6Hz), 7.00C2H, d. J=8.9Hz), 7. 82C2H. d. J=8.9Hz). 
•8.67C1H. s). 9.8K1H, br). 

IRCKBiOcm -1 : 3246. 1683. 1544. 1519. 1417. 1311. 1273, 1252. 1030. 

835. 797. 
Mass(m/z) : 369(M + ). 

mmm 1 5 

4 -^y^JltDV^^^JV- 2-^^o^>f;Mfyi/-6 - (4- / h^r-yy 
x-;u) - 2H- t°'J yyy- 3 ■. 
2-y^uKy=f-)V/=f-)i~ 4 - xf + ->*i^- 6 - (4 - * h + >7 

x -40 - 2 h - tr «j y s> > - 3 y y i > y u > 4 1 i 4 o °c 

: 107. 6-108. 1 °C 

6 2 
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'H-NMRCCDCtfsM : 

1.28-1.44C2H, m), 1. 48-1. 81 (6H. m), 2. 46-2. 63(1H, m). 3. 87(3H, s), 

4.25C2H. d, J=7. 6 Hz). 4. 66(2H. d. J=5. 9 Hz). 7. 00(2H. d. J=8. 9 Hz). 

7.23-7.40C5H. m). 7. 82(2H, d. J=8.9Hz), 8.70(1H. s). 

10. 18(1H, brt. J=5.9 Hz). 
IR(KBr)cm _1 : 3251. 1677, 1624. 1611. 1517. 1386. 1259. 1179. 1136. 

1033, 831. 
Mass(m/z) : 417(M + ). 

mmm i e 

2 aKy^f-Jl/ j-jl- 6 - (4 - / h + x— ;10 - 4 - ( 2 - f 'J y 

tDl;<*J )l- 2 H - b" 'J y ~Jy - 3 - *y®mm : 
2-i/?o^>f;MfA-4-i^->*Wa - 6- (4 - / h + 

x-ji) - 2H-h''jy^>-3-t>^tL, mmms 8- (3) tmm 

ill* : 126. 6-127. 5 V 
'H-NMRCCDC^)^: 

1. 30-1. 46C2H. m). 1. 49-1. 82(6H, m). 2. 50-2. 67(1H, ra). 3. 87(3H. s), 

4.29C2H. d. J=7.6Hz). 4. 82(2H, d. J=5.3Hz). 7. 00C2H. d, J=8. 9 Hz). 

7. 16-7.23C1H, m). 7. 31-7. 36UH. ra), 7. 62-7. 70(1H, m). 

7.83C2H. d, J=8.9Hz), 8. 60-8. 64(1H, m). 8. 69(1H. s). 

10.53OH, brt. J=5. 3 Hz). 
fR(KBr)cm-' : 3255, 1673, 1624, 1610, 1511, 1457, 1433, 1259, 1251, 

1028, 832. 
MassGii/z) : 418(M + ). 

mmm 1 1 

6 3 
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4 - Oi^JUijJi/y^^ JU- 6 - ( 4 - / h + i/7x-;b) - 2- /f;L-2H 

4-x^->*;^-;b-6- (4-y F + ^7i-;W - 2-yf;t,-2H 
- try y>>>- 3 -a-vfoyyur ^ >£^->u >^ i 4 o°ciit i nfssc* 

: 144.8-145,8 °C 
'H-NMR(CDC^3)5: 

3.87C3H, s), 3.94C3H, s). 4. 67(2H. d, J=5. 9 Hz). 

7.00C2H, d. J=8.9Hz). 7. 23-7. 40(5H. m). 7. 82C2H. d. J=8.9Hz). 

8.7K1H, s), 10. 13C1H, brt, J=5.9Hz). 
IR(KBr)cm~ 1 : 3244, 1679. 1624. 1583, 1516, 1455. 1251. 1182, 1030, 

836. 

Mass(m/z) : 349(M + ). 

mmm 1 8 

6 - ( 4 - J ^y'7i^) - 2 - / =f-)l- 4 - ( 2 - f'J yJl/^Jl) jj )i 
-i )l - 2 H - h° 'J ^ ^ > • - 3 - :* > ©Sit : 
4 h4^>#Atf^;i/- 2 - 6 - ( 4 - y h + ^7x^) - 2 H 

-eoy^> - 3-*>£§mtu nwj5 8- (3) tmmiz&mbT^ m 

Hi* : 122.4-122.9 °C 

'H-NMRCCDC^ 3 )<5 : 
3.87C3H. s). 3.97C3H. s). 4. 82(2H. d. J=5. 6 Hz). 
7.00C2H. d, J=8. 9 Hz), 7. 17-7. 23C1H. m). 7. 31-7. 36(1H. m), 
7.63-7. 71(1H. m). 7.82(2H, d, J=8.9Hz). 8. 61-8. 65(1H, m), 
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8.7K1H, s). 10.53OH. brt, J=5.6Hz). 

lR(KBr)cnf 1 : 3238, 1683. 1625. 1613. 1516. 1435. 1248, 1180. 1035. 
836. 

Mass(m/z) : 350(M + ). 

mmm 1 9 

2 -^y'JA- 6 - (4 - / h + ->7i-A) - 4 - i^AtiA'^l A- 2H 

- try yjy- 3 - t>S[/2 -iy*J)i- 4 -*j 4 a— 6 - 

(4-^ h + ->7x-;U) - 2 H- t°»J 3 : 

2 H- tT Pits- 3 -3j">71 mg (0.19S 'J * AO &A0%^/ ^ AT i >tK?§ 
% 3 ^Kfln*. ISCt 1 7B$Hig#Lfco 8££SSLT#£nfcg&ffi 74 

(2 0/1) ) T#gt¥tMU ±£^Rfte©#®<fcO£SYfr&«a (2-^>i^A 

- 6 - (4 -y F + ->7x^l) - 4 - y f-frjjA'^JA- 2H - tT U ^'v> 

- 3 29.4 mg(44.7%) £?#/c 0 
«fe§H* H 1. (?DDtJ^-x-f;b) 
flfc.£ : 181.7-182. 1 °C 

'H-NMR(CDCi 3)6 : 

3.00C3H, d, J=4.9Hz), 3. 87(3H, s). 5. 47(2H. s), 

7.00C2H. d. J=8.8Hz). 7. 30-7. 36C2H. m), 7. 47C2H. d, J=6. 4 Hz). 

7.84C2H. d, J=9.3Hz). 8. 67(1H. s), 9. 65UH. br) . 

[R(KBr)cm-' : 3270. 1680. 1607, 1518. 1408. 1251. 1026. 850. 743. 

tit. /h*^Rfll©^B*J;0««fk^tt (2-<>iJA- q- (4- / h*-> 

-j x.=-A) - 4- - 2H-h°'J^> 5 >-3-^">) 

10.5 mg(14.8%) &mz 0 

6 5 
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MiS : 183.0-184.0 "C 
'H-NMR(CDCi 3 )5: 

2.96C3H, s). 3. 1K3H, s). 3. 86(3H, s). 5.4K2H. s), 

6.97C2H. d. J=9.0Hz). 7. 26-7. 33(3H, m). 7. 50(2H. dd, J=2. 0. 8.0 Hz). 

7.72C2H, d. J=9.0 Hz). 7.740H. s). 
IR(KBr)cn)- 1 : 1654, 1641. 1610. 1521. 1250, 1025. 832. 

mmm s o 

6 - ( 4 -J h + - 4 - Jf-Jlti A,'<*4 )l- 2 - ( 4 h oa; 

>^;U) -2H-f'J^^>-3-t>0iil: 

4 - y h + '>*;l/?K— 6 - (4 - y R->7x^) - 2 - ( 4 -- h n 
^>>W -2H'-fcf'J^>-3-*>£lSi»fcU IlififlU 3 tf^BKMS 
lt> g|jgft£®£lK$92.2%Tf#*:o 

Rk£ : 198.8-199.4 "C 
'H-NMR(CDCi 3 )<5: 

3.0K3H, d. J=5.0Hz). 3.88C3H, s). 5.54(2H, s). 

7.0K2H, d, J=9.2Hz). 7. 62(2H. d. J=8.9Hz). 7. 82C2H, d. J=9.2Hz), 

8.22C2H. d. J=8.9Hz). 8.7K1H, s), 9.48C1H, br). 
IR(KBr)cm-' : 3282, 1680, 1515, 1344, 1254. 
Mass(m/z) : 394 (M + ). 

mmm 8 1 

6 - (4 - J F + ^7x-;l) - 4 - t =f-Jlij Ay<^4 Jl - 2 - [ 4 - ( 3 - f 
•J ?J )\,#— jut i J) <y-JJl'} - 2H-f | jy^>- 3 -t ycDMzk : 

4 - y h*->#;U#~A— 6 - (4 - / h + i/7i-A) - 2 - [4 - (3 - 
tr»J ^;i/*;i/^-^T S J ) ^>^;u] - 2H-euy> 5 >-3 -iry&mnt 
U HWJ4 3 ^^d&SLT. SK{fc£tt£lK¥92.7K-e»fco 

6 6 
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m& : 226.7-227.6 °C(dec.) 

'H-NMRCCDCi 3)6 : 
3.00C3H. d. J=5.0Hz). 3. 87(3H. s), 5. 46(2H, s), 
7.00C2H. d, J=9.0Hz). 7.44 (1H, ddd, J=l. 1. 4.6, 6.8 Hz), 
7.53C2H. d, J= 8.5 Hz). 7. 63(2H. d. J=8.5Hz), 7. 83(2H. d. J=9. 0 Hz). 
7.87C1H. br). 8. 19C2H. ddd, J=1.6. 1.7. 8.1 Hz), 8. 66C1H. s). 
8.780H. dd, J=1.7. 4.6 Hz), 9.08C1H. dd, J=l. 1, 1.6 Hz), 
9.62UH. brq. J=5. 0 Hz). 

IRCKBOcm- 1 : 3339. 1679, 1601. 1535. 1515. 1412, 1317, 1253. 

Mass(m/z) : 469(M + ). 

mmm 8 2 

2 - ( 2, 4 - ^^an^>i?;l,) - 6 - ( 4 - t b*z/J - 4 - / + 

Jlti ;U/<t>f Jl- 2 H- f'J Pity- 3 - *><DWl£. : 

2- (2, 4 -^^dd^^A) -4-i^">*;l/t*-;b-6- (4-^ 

h + s/7x^.;i.) -2H-truys;>-3-^>*[g»tu 3l»J4 S^i^fll 

it* : 154.2-156.2 °C 
J H-NMR(CDC£ 3 )<5 : 

3.0K3H. d. J=5.0Hz). 3.86C3H. s). 5.57C2H, s). 

6.98C2H, d, J=8.9Hz), 7. 16C1H. d. J=8.3Hz), 

7.22C1H, dd, J=2. 0. 8.3 Hz). 7.45QH, d, J=2.0Hz). 

7.79C2H. d, J=8.9Hz). 8. 72C1H. s). 9.540H. br). 

IR(KBr)cnf' : 3288. 1683. 1629. 1610, 1592, 1474. 1516. 1411, 1255. 

1165. 834. 
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Mass(m/z) : 421(M + ). 419(M + ). 417(M + ). 

mmm 8 3 

6 - (4 - / h + ->^x-;l/) - 4 - t=f-)\,ti Jl'^J )l- 2 - ( 3 - h* U i^L 
^f^) -2H-f'jy^>-3-t>©lig: 

4 -y h + 6 - ( 4 - 1 h^>7 x^.;u) - 2 - ( 3 - h''J ^ 

Jl/f-Jl) -2H-t°>jy^>-3-^>^*4tL, SIWJ4 3 tl^ilM 

Mj& : 153.8-154.3 °C(dec.) 
•H-NMRCCDCf 3)6 : 

3.0K3H, d. J=5.0Hz). 3.87(3H. s), 5.47(2H. s). 

7.00C2H, d. J=9. 1 Hz). 7. 25-7. 32(1H, m), 7. 78-7. 85(3H, m). 

8.56-8.59C1H. m), 8. 67C1H. s). 8. 77-8. 80OH, in). 9.550H. br). 
IR(KBr)cm" 1 : 3253, 1679. 1547. 1518, 1417, 1316, 1251. 1028. 833. 

796. 

Mass(m/z) : 350(M + ). 

m mm 8 4 

2 - fyi- 1 )V- 6 - ( 4 - / h*i;7 x-;b) - 4 - / =f-)lt> A"<*4 Jl- 
2H-t*'jy^>-3- * >©Mii : 

2 -^>-J- * ;U- 4 - x h + ^^;l/^^;t/- 6 - ( 4 - ^ h + i/7x^) - 
2H-e'jyi>>-3-*>£J£*4tU &ffi#!4 3 tl^KMS LT. S®fb 

^^tK$ioo%-e#/>io 

$Jtfe-/U XA H B B (?od*;!,A-j:-7^-'\ + -9->) 
Ife.S : 160.0-161.0 "C 
"H-NMR(CDCi 3) d : 
3.02C3H, d, J=5. 1 Hz). 3.86(3H, s), 5. 07(2H, dd, J=1.2, 6.6 Hz). 

6 8 
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6.430H. td. J=6.6. 15.8 Hz). 6.73UH, d. J=15.9Hz). 
6.99C2H, d. J=8. 8 Hz). 7. 27(2H. d. J=8. 6 Hz). 7. 23-7. 34(3H. m). 
7.40C2H, dd, J=1.2, 8.1 Hz). 7. 83(2H. d, J=9.0Hz). 8.68C1H. s), 
9.66C1H, brs). 
IR(KBr)cn)" 1 : 3245, 1686, 1611, 1516, 1024, 835. 

mmm s 5 

2 - (4-^DDi/>t;;0 - 6- (4 -/ h + ->7x-;l/) -4 -/^Jlti 
)l'<*:4 )l~ 2 H- t'U ¥i?y- 3 -^>©»j£ : 

2 - (4 - ?nn>/>^ $ ;[,) - 4 - i^->*W'-^- 6 - ( 4 - / h + 
f^x-W -2H-f»jy^>-3-^>^^tL, HffiOM 3 ir^ilM 
ILT, MYk^'»«-iR^93. 396"r#/Co 

: 184.2-185.4 °C 
'H-NMR(CDCf ,)d: 

3.03C3H. d, J=4.6Hz), 3. 87(3H. s). 5. 06(2H. d. J=6.6Hz). 

6.40C1H. td. J=6.6. 15.8 Hz), 6.67C1H. d, J=15.8Hz), 

7.00C2H, d, J=8.6Hz). 7.27C2H, d, J=8. 6 Hz), 7. 33(2H. d. J= 8.6 Hz). 

7.84C2H, d, J=8.6Hz), 8. 69(1H, s), 9. 63(1H. brd, J=4.6Hz). 
IR(KBr)cm -1 : 3246, 1677, 1550, 1519, 1491, 1402, 1260, 1186, 1158, 

1029. 841. 
Mass(m/z) : 411(M + ). 409(M + ). 
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mmm s 6 

4 2 - (4-?DD^>t;A) - 6- (4 -n + ->7x-il) 

-2H-t'»jy^>-3-^>©^ig: 

2 - (4-?DD^/>t;;l) - A- / Y*is1i 6 - (4 - / h + 

•/7x^) - 2 h- e y 3 -*>i.35 g (3.29$ u 0^7- 

;U (50^) SSifcCMT^NTKBrtfc-f- h 'J^A#igffi 20 m^Jjnx.. l^fillCT 
3 0#ffliK#bfco y *y-^£«ETS*U SS&KtK 100 ml £iin*.. 

1.30 g(99.7 96) 

: 222.6-224.0 °C(dec.) 
'H-NMRCCDCi 3) 0 : 

3.88C3H, s), 5.10C2H. d. J=6.8 Hz), 6.40OH. td. J=6. 8, 15.6 Hz), 

6.74QH, d, J=15.6Hz), 7.0K2H. d, J=8.8Hz), 7.34C2H, d, J=8.8Hz). 

7.8K2H, d. J=8.8Hz). 8. 65C1H, s). 14. 10(1H, brd). 

IR(KBr)cm-' : 1743, 1630. 1609. 1561, 1518. 1475. 1420. 1252, 1029, 

900. 837. 814. 
Mass(m/z) : 398(M + ). 396CT) . 

mmm 8 1 

2- (4-?nD-»t;A) - 4 - 'x h*->:&JUsK— )IT I J - 6 - {A-/ 
h + ->7x^b) - 2H- h°'J ¥>Jy~ 3 : 

4 - # ;U#* -> - 2 - (4-?oa-»tU) - 6- (4-/h + y'7x- 
;U) - 2 H- f'J 3 -5t*> 657 mg (1.66$ U ©^>-t?> C 15?«i?> 

Wi:lfith'JifAT;> 168 mg (1.66$ H^l) StfT SJffcS?? x - 
;U*X*'J;l/ 456 mg (1.66$ £JM-. I51SSCT3 0#Ra«#©&, 

1 0 0°C(CT3 O^KSPtKiifiSt/Co ftd, SiS^irx^y-^ 20 mi&m*.. 
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1 o o "cirri smnmmtitbtco mm^m^T^^bx^^ntcmm^iy 1 ) 

n'M7A?Dv - (•> 'J t ¥ Jl 50 g , 

(3/1) ) -e#Kf*«», ?nn*;l/A-^*^>fr£*g£Yk£m\ «fe 
MH"tt H B H i Lr^^rb^t) 327 mg(44.9%) 
M&L : 171.2-172. 1 V 
•H-Nlffi(CDCi,)<5: 

1.34C3H. t, J=7. 1 Hz). 3.86C3H, s). 4. 28(2H. q, J=7. 1 Hz), 

4.99C2H. dd. J=1.0. 6.3 Hz). 6. 40(1H, td. J=6.3. 15.9 Hz), 

6. 65C1H, td. J=1.0. 15.9 Hz), 6. 96(2H. d. J=8.8Hz). 

7.26C2H. d. J=8.6Hz). 7.3K2H. d. J=8. 6 Hz). 7.78C2H. d. J=8. 8 H2). 

8.08C1H, brs). 8. 26C1H. s). 
IR(KBr)cm-' : 3224. 1727. 1642, 1606. 1540. 1518. 1491. 1256, 1225, 

1177, 830. 
Mass(m/z) : 441 (M + ), 439(M + ). 

nmm 8 8 

2 - (4-?aoi/>t;i) - 6- (4 -y h + ->7x-il/) -A-^'J^o 
#*i/ij/\,#—)VT I J - 2 H- fcT'J 3 -3j->©Si£ : 

4 -7V;l/^+i/- 2 - (4-?DD->>f - 6- (4-^ + ^71- 

;u) - 2H-fu 3 -*y&%mtL^ jvzfatfjiTJia-jutymm 

ill A : 123.9-127.4 "C 

'H-NMRCCDCi 3 ) d : 
1.33C6H. d, J=6.4Hz). 3. 86(3H, s). 4. 97-5. 10(3H. m). 
6.40C1H, td, J=6.4, 15.9 Hz), 6. 64(1H. td, J=1.2. 15.9 Hz), 
6.96C2H, d. J=8.9Hz). 7. 29(2H. d. J=8.9Hz). 7.30(2H, d. J=8.9Hz). 

7 1 
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7.30C2H. d. J=8.9Hz). 7. 79(2H, d. J=8. 9 Hz). 8.03OH. brs). 
8. 26C1H. s). 

IR(KBr)cm _l : 3370, 3056, 1732. 1645. 1613. 1535. 1518. 1497. 1256. 

1178. 1111. 832. 
MassCm/z, ) : 455(M + ). 453(M + ). 

nmm 8 9 

4-n-7'f + ->*^^;l/7;;-2- (4-?DDi/>t;i) - 6- (4 
-/ h + ->7x^) - 2H - h°'J Wy- 3 -Ory<DW:m : 

A-iJ A-tflr >-2- (4 - ? oo i/y-f i ji) - q - (4-/h + >7i~ 
^) - 2H- tr«; 3 -:*>£JI*4£ U n-7'^;-;^WJ8 7 t 

Hi* : 150.2-150.9 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )(5: 

0.96C3H, t, J=7.4Hz), 1. 35-1. 50(2H. m). 1. 63-1. 75(2H. m). 

3.86C3H. s). 4.23C2H, t. J=6.6Hz). 4. 99(2H. dd. J=1.2. 6.4 Hz). 

6.40C1H. td. J=6.4. 15.8 Hz). 6.64UH, td. J=1.2. 15.8 Hz), 

6.96C2H. d. J=8.9Hz). 7.27C2H, d, J=8. 9 Hz), 7.30C2H. d, J=8. 9 Hz), 

7.78(2H. d. J=8.9Hz). 8.08OH. brs), 8.26C1H, s). 
IR(KBr)cm~' : 3223, 3031, 1728, 1641, 1606, 1541, 1516. 1491. 1247. 

1220, 1181. 
Mass(m/z) : 469(M + ). 467(M + ). 

mmm 9 0 

4 -Ky )l 1] )\,#—)l7 I J - 2 - ( 4 - ? □ a i/y-f- I )V) -6- 

( 4 - y h + ->7x-A) - 2 h- try yyy- 3 -*>©sgi£ : 

4 -#;l,#>S/- 2 - C 4 -?DD^t;A) - 6 - (4 - / h + ^7x- 
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m& : 190.5-191.7 "C 
'H-NMIKCDC^)^: 

3.85C3H, s). 4.98C2H. dd. J=1.0. 6.4 Hz), 5.25C2H, s). 

6.390H, td, J=6.4. 15.9 Hz). 6. 63(1H. td, J=1.0. 15.9 Hz). 

6.96C2H. d. J=9.0Hz). 7. 29(2H. d. J=8.8Hz). 7. 30(2H. d, J=8.8Hz). 

7. 32-7. 44C5H. m). 7. 77(2H, d. J=9.0Hz), 8. 17(1H. brs). 

8.26C1H. s). 

IR(KBr)cm _1 : 3231. 3034. 1729. 1640, 1607, 1540. 1516, 1252. 1223. 
1210. 

Mass(m/z) : 503(M + ), 501 (M + ). 

mmm 9 1 

2 - (4-?DD-»t;A) - 6- (4-y h*i/7x-A) - 4- [ 4 - 
(y i-Jl^t) Ky^Jlirlri/lDltf-JlT I J ] - 2H- h°'J 3 - * 

: 

A-tJ •> - 2 - (4-^aa->>t;Jl) - 6 - ( 4 - ^ h + ~> 7 x ~ 

;u) - 2H- fU ^s>>- 3 -jry^mftt U 4- (yf;i/ft) <> ^;lt 
;l/3J-;l/*H»J8 7^SCIIU, fi®ft£^£irc$46.0%Tl#/co 

Ifc.£ : 187.6-188.7 °C 
1 H-NMR(CDC£ 3 )<5: 

2.49C3H, s), 3.85C3H. s), 4. 98(2H. dd. J=1.2. 6.4 Hz). 5. 20(2H. s). 
6.390H. td J=6.4. 15.9 Hz). 6.42C1H, td. J=1.2. 15.9 Hz). 
6.96(2H. d, J=8.9Hz). 7. 23-7. 36(8H, m). 7. 77(2H, d. J=8.9Hz). 

7 3 
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8. 15C1H. brs), 8.240H. s). 
IR(KBr)cm-' : 3224, 3028, 1729, 1640. 1605, 1541, 1518, 1501. 1491. 

1252, 1176. 
Mass(m/z) : 549(M + ). 5470T). 

mmm 9 2 

4 -*Jl#*is- 6 - (4 -/ h + i/7i-;l/)' - 2 - (3 - / ?Jl- 2 - 7*t- 

-;t/) - 2H- try 3 -^->©®it : 

6 - (4 - y h*->7 x-;U) - 4 + 2 - ( 3 - /J-Jl 

- 2H-t t ^^>-3-t>^tu h»js Qtmm 

it* : 153.5-156.6 °C 

'H-NMRCCDC^U: 

1.78C3H. s), 1.88C3H. s), 3.87C3H, s), 4.94(2H, d, J=6.8Hz), 
5.38-5.54C1H, m), 7.01(2H, d, J=8.8Hz), 7. 80(2H. d, J=8.8Hz). 
8.62C1H. s). 14.27UH. br). 

[R(KBr)cm _1 : 1740, 1653, 1629, 1609, 1517, 1477. 1420, 1252. 900. 

Mass(m/z) : 314(M + ). 

mmm 9 3 

4 - xh^->*At^7 $ J - 6 - (4 -/ h*>7x^;i/) - 2 - ( 3 - J 

2 -7*x-;b) - 2H- try y^>- 3 -^>©Mit : 

4 6 - (4 t- + ^7x^) - 2 - (3 -^f A- 2 -7* 

■r-^) -2H-hrU^^>-3-*>*K»i:U §*«J 8 7 t^liclll 

it* : 130.2-131.2 °C 

7 4 
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'H-NMR(CDCi 3 )(5 : 

1.33C3H, t. J=7. 1 Hz\ 1.75C3H, s). 1.87C3H. s). 3. 86(3H, s), 

4.27C2H, q. J=7. 1 Hz), 4.84C2H, d. J=7. 1 Hz), 5. 41-5. 50(1H. m), 

6.96(2H, d, J=8.8Hz), 7.78C2H, d, -J=8.8Hz). 8.09OH. br). 
8.23C1H. s). 

IR(KBr)cm~' : 3216, 1722. 1644, 1605. 1539, 1518. 1255. 1225. 1176. 

1027, 832. 
Mass(ra/z) : 35701*). 

mmm 9 a 

4-#;l/#*v-2-->?o7ntVM?-;t/-6- ( 4 - / h + ->7 x^;l) - 
2H - f'J y > - 3 - * >©S2i& : 

2-i/?D7a^^;b-4 - xF + ^i^'-A - 6 - (4-n + i/7 
x^A) -2H- tf>J 3 -j-y^WMt U 6 fc^BlKffiSL 

Si* : 153.9-154.7 °C 
'H-NMRCCDCj^ 3 ) 6 : 

0. 50-0. 66(4H. m). 1. 41-1. 5K1H. m). 3. 88(3H. s), 

4.23C2H. d. J=7.3Hz). 7. 02(2H, d, J=8.9Hz). 7.8K2H, d, J=8.9Hz). 

8. 64C1H. s). 14.3K1H. br). 
lR(KBr)cm _1 : 1743. 1630, 1608, 1558, 1515, 1482, 1461, 1418. 
HIM 9 5 

2-^^DynhVMfib-4-i h + i/ti Jltf— JIT i J - 6 - (4-^h + 
f7x-A) - 2H- tTU ^i?>- 3 -^>©Mig : 

4 2 - J/? a-fa \iJl/f-)l- 6 - ( 4 - / h + ->7x^) 

- 2H- try y^>- 3 -*>£i(¥4£:U H»J8 7 irHiC&ILT, &g 

7 5 
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m& : 119.1-119.6 °C 
'H-NMR(CDC^ 3 ) <5 : 

0. 45-0. 60C4H. m). 1. 32-1. 45(4H. m). 3.86C3H. s). 

4.1K2H, d. J=7.3Hz). 4.28C2H, q, J=7. 1 Hz). 6. 96(2H. d. J=8.9Hz). 

7.79C2H. d. J=8.9Hz). 8. 10(1H. br), 8.25(1H. s). 
IR(KBr)cm-' : 3320, 1722, 1636. 1606, 1541, 1515. 1250, 1178. 1031. 

1021. 887. 836. 
Mass(m/z) : 343(M + ). 

nmm 9 6 

2 4 6 - (4-y h + ->7x^) -2H-h°'jy 

i>y- 3 : 

2 -Ky^ji- 4 -x h + i/*^?K— 6 - (4-y ^i/7xx^) - 
2H-h'iJ^^>-3-t>^tU Hli£0!l8 6 tl^«i:MILT, mmt 

'H-NMRCCDCi 3) 5 : 

3.88C3H. s), 5.50C2H. s), 7.0K2H, d. J=8.8Hz). 7. 30-7. 55(5H. m). 

7.8K2H. d, J=8.8Hz), 8. 62C1H. s), 14. 14C1H. br). 
IR(KBr)cm _) : 1750, 1633. 1607. 1516. 1472. 1457, 1419. 1250. 1026. 

898. 838. 
MassGn/z) : 336(M + ). 

mmm 9 7 

2 -s^y^Jl- 4 -x hlr>tr)l$—)lT I J - 6 - (4- / h + xx;|/) 
- 2 H - t° 'J y 9 y - 3 - * yvmm. : 

7 6 
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2 -*<y f JA/- 4 6 - ( 4 - / h + i/7.x-;i) -2H-kTU 

m& : 152. 1-162.5 °C 
'H-NMRCCDCtf 3 ) <5 : 

1.33C3H. t. J=7. 1 Hz), 3.86C3H. s). 4.25C2H, q. J=7. 1 Hz), 

5.40C2H. s). 6.96C2H. d, J=8.9Hz). 7. 27-7. 38C3H. m). 

7. 45-7. 50(2H. m), 7.78C2H. d, J=8.9Hz). 8.07UH, brs). 8.24C1H. s). 
IR(KBr)cm _I : 3225. 1728. 1641, 1606, 1540, 1516. 1256. 1226, 1180. 

1171. 829. 
Mass(m/z) : 379 (M + ). 

mmm 9 8 

4 -tiJl^i/- 6 - (4-^ h + ^7x^) -2 - (3-7x^;I/7'd t°A) 
- 2H-f'J y^> - 3 : 

4 -jt Vlr-ytlJltf— Jl- 6 - ( 4 - / F + ^7x^) - 2 - (3-7x- 
Jlfah'A) - 2H-tTU^y>- 3-t>^tU H»J8 6 tl^Ii:! 
lit, ^®ft^^«85.8%T'#^o 

: 121.0-122. 1 °C 
'H-NMRCCDC^S: 

2. 23-2. 36(2H. m). 2. 77(2H, t. J=7.3Hz). 3. 88C3H. s). 

4.4K2H. t. J=7.3Hz). 7.0K2H. d. J=8.8Hz). 7. 14-7. 30(5H. m). 

7.79C2H, d. J=8.8Hz). 8.57(1H. s). 14.2K1H. br). 
IR(KBr)cnr ] : 1740. 1632. 1609, 1515. 1474. 1451, 1417. 1249. 1187, 
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mmm 9 9 

4 -ih+.i/*W-A7 ;;-6 - (4 -y h + ->7x^) - 2 - (3-7 
x-;U7*n L*A) - 2H- t?'J 3 -*>©§5!i£ : 

4 -J&d/tf+S'- 6 - (4 -y ^-/7i-A) - 2 - ( 3 b° 
A) - 2H-f'jy^>-3-t>^tU H»J8 7t«HLT, 

: 100.9-101.3 °C 
'H-NMR(CDC^3)5: 

1.35C3H. t, J=7.76Hz). 2. 16-2. 28(2H, m), 2. 73C2H, t. J=7.7Hz). 

3.86C3H, s), 4.28C2H. q. J=7. 1 Hz), 4.30C2H. t, J=7.6Hz), 

6.96C2H, d, J=9.0Hz), 7. 14-7. 31(5H, m), 7. 77(2H, d, J=9.0Hz), 

8.08OH, brs). 8.22C1H. s). 
IR(KBr)cn)-' : 3223, 1725, 1641, 1608, 1547, 1517, 1225. 1200, 1175. 

mmm 1 o o 

4 - O 'J Jlir * "> ti AT ^ 7 - 6 - ( 4 - y h + ^7 x-A) - 2 - 

( 3 -7x-A7°n t°A) - 2H-t°'jy> } >-3 -i">©S^ig : 

4 6 - (4 -y h^ri/7x-/l) -2 - (3 -7x-;U7*o h" 
A) - 2H- f 'J yy>- 3 -^>^$4t U H»J9 0 ^iCHLT, 

Hi* : 117.6-118. 1 °C(dec.) 

'H-NMRCCDCi 3 ) <5 : 

2. 15-2.27C2H. m). 2. 72(2H, t. J=7. 1 Hz), 3. 86(3H, s), 

4.29C2H, t. J=7.1 Hz). 5:23(2H. s). 6. 36(2H. d. J=8.9Hz). 

7. 13-7. 30(5H, m), 7. 32-7. 44(5H, m), 7.76C2H. d, J=8.9Hz), 

7 8 
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8.16UH. brs). 8.22C1H. s). 
IR(KBr)cm _1 : 3221, 1733, 1640, 1604, 1539, 1516. 1500, 1252, 1220, 
1175. 

mmm 1 o 1 

4 - * is - 2 - (4-?on-»t;A) - 6- (3, 4-^/^y7 

x^^) - 2 h- try 3 -3*->CDfi& : 

2 - (4-^DD-»t;i) - 6- (3, 4-2>* h + J/7xiA) - 4- 

y h**;/ /i,- 2H- fj 3 -*y&mwt u mmms 6 tua 
*Bffc£tt£iR$99.iK-eafco 

Hi* : 229.5-230.9 °C(dec.) 
'H-NMR(CDC£ 3 ) 5 : 

3.95C6H, s). 5. 11 (2H. dd. J=1.0, 6.8 Hz), 

6. 40C1H. td, J=6. 8. 16.1 Hz). 6.75C1H. td, J=1.0, 16.1 Hz), 

6.97C1H. d. J=8.8Hz). 7.33(2H, d, J=8.8Hz). 7. 39-7. 45C2H. m). 

8.67C1H, s), 14. 09C1H. brs). 
IR(KBr)cm _J : 1753, 1635. 1570, 1520, 1471, 1460, 1238. 
Mass(m/z) : 428(M + ). 426(M + ). 

mmm 1 o 2 

2 - (4-?OD-/>f;i) - 6- (3, A - "J/ ^->7i-iL) - 4 -x 
h + ->*;l/^x;UT ;;-2H-b'iJ^-?>-3 -^->©Sit : 

4 - # 2/ - 2 - (4-^DD-»t;i) - 6- ( 3 , 4 - J h 4=- •> 

7x-;u) - 2H-e»J y^>- 3 U ^WJ8 7 trafcK&g 

ill* : 183.8-184.8 °C 

7 9 
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'H-NMR(CDCi 3 )6 : 
1.35(3H. t. J=7.3Hz), 3. 93(3H, s). 3. 94(3H. s), 
4.29(2H. q. J=7.3Hz). 5.0K2H. dd. J=l. 0, 6. 6 Hz), 
6.4K1H. td, J=6.3. 15.8 Hz). 6. 65C1H. dt, J=15.8. 1.0 Hz), 
6.92C1H, d. J=8.2Hz), 7.26C2H. d, J=8. 6 Hz). 7.3K2H, d, J=8. 6 Hz). 
7.37C1H. dd. J=2. 2. 8.2 Hz), 7.42C1H. d. J=2.0Hz). 8. 09C1H. br), 
8.270H, s). 

[R(KBr)cm -1 : 3232. 3023. 1725. 1636, 1607. 1544, 1519, 1491, 1423, 

1262. 1223. 1151, 1022. 
Mass(m/z) : 471 (M + ). 469(M + ). 

mmm 1 o 3 

4 - tl is - 2 - (4-?DD->>t; Jl) - 6 - (3-yJl-ta- 4 - J 

h + ->7 i-A) - 2 H - h" U 9 : Jy- 3 >©Si£ : 

2- (4-?DD-»t;A) - 6 - ( 3 - 7Jl-ta- 4 - / h + ^7x-;i) 
- 4 - * Y*i/iJA,#=-)\,- 2H- f'J ^S>>- 3 -iry^W-Mh ^^0>J 
8 6 tTOMSLT. *«{t£tt*JK$596.5H-CI&£o 

».£ : 215.8-219.2 °C 

'H-NMR(CDCi 3) 5: 
3.97C3H, s). 5. 10C2H, dd. J=l. 5. 6.8 Hz). 
6.39C1H, td. J=6.8. 16.1 Hz), 6.75C1H. td. J=1.5. 16.1 Hz), 
7.03-7. 10(1H, m). 7.30(2H. d. J=9.0Hz). 7.33C2H. d. J=9.0Hz), 
7. 54-7. 59C1H, m). 7. 66-7. 72C1H, m), 8.61C1H. s), 13.99C1H. br). 

IR(KBr)cnT' : 1745. 1628. 1523, 1481. 1437. 1271. 

Mass(m/z) : 416(M + ), 414(M + ). 

mmm 1 o 4 

8 0 
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2- (4 -?DD->>t; A) - 4- x^^;|/#-^7;y-6 - (3-7 
A^-o- 4 - J h + ^7i-A) - 2H-h°'jy^>-3 - ^>CD^it : 

4 2 - (4-?o D -»t;;b) - 6- (3-7^to-4- 

^ h + ^x^) - 2H-fjyi?>-3-t>^tU H»J8 7 t(^J 
HHrMLT, tfMtt£^£iR$29.4%Tl#*: 0 

g{!.£ : 186.7-187.5 °C 
] H-NMR(CDC^ 3 )5 : 

• 1.35C3H, t, J=7.1 Hz), 3.94C3H, s), 4.29(2H, q. J=7. 1 Hz), 

4.99C2H. dd, J=l. 2, 6.6 Hz), 6.39(1H, td, J=6. 6, 16. 1 Hz). 

6.65C1H, td. J=1.2, 16.1 Hz), 6. 97-7. 04(1H, m). 7.27(2H. d, J=8.8Hz). 

7.30C2H, d. J=8.8Hz). 7. 51-7. 56(1H. m). 7. 62-7. 68C1H. m). 

8.08(1H, brs). 8.24C1H. s). 
IR(KBr)cm-' : 3217. 1728, 1644. 1610. 1544, 1520. 
MassGn/z) : 459 (M + ), 457(M + ). 

nmm 105 

4 - # Jltf* y - 2- (4-i?DD-»t;;t/) - 6- (3-^on-4-y h 
+ - 2H-h°'J ?i?y- 3 -^->©Sit : 

2 - (4-^DDi/>t;A) - 6- (3-?oo-4-y F + ->7x-A) 
- 4 - y h + ^^A^-A- 2H-f'jy^>- 3 - *4<b U H»J 

8 6 ^ii3iu, mm<t&m$:wm5.i%rmz 0 

'H-NMR(CDCi 3 )<5: 
3.98C3H. s). 5. 1K2H. dd. J=1.0, 6. 8. Hz), 
6.39C1H. td, J=6.8, 15.6 Hz). 6.76C1H. td. J=1.0. 15.6 Hz). 
7.03C1H. d, J=8.6Hz). 7. 30(2H. d. J=8.8Hz). 7. 33(2H. d. J=8.8Hz), 

8 1 



7. 71 OH. dd, J=2.1. 8.6 Hz), 7.96C1H. d. J=2. 1 Hz). 8. 63C1H. s), 
13.990H. br). 

IR(KBr)cm"' : 1748. 1628, 1508, 1481, 1407. 1292. 1260. 
Mass(m/z) : 432CM*). 430(M + ). 

mmm 1 o 6 

2 - (4-^n'D-»t;*) - 6- (3-?oa-4-y h + i/7x-A) - 
4 -xF + i/*it:-A7 $ y - 2H- h°U ys?>- 3 -^-XOSig : 
4 -fc^iiMf-/- 2 - (4-?Do-/>t;^) -6- ( 3 - ? an- 4 - y 

CULT, S®fb^^*iR^44.996r»/c 0 

: 183.0-183.8 °C 
'H-NMRCCDCf 3 ) 6 : 
1.35C3H. t. J=7.1 Hz). 3. 95(3H. s). 4.29(2H. q. J=7. 1 Hz). 
4.99(2H. dd. J=1.0, 6. 6 Hz). 6. 40C1H. td. J=6. 6. 15.8 Hz). 
6.66C1H. dt. J=15.8. 1.0 Hz), 6. 970H, d. J=8. 6 Hz). 
7.27C2H. d. J=8.7Hz), 7.3K2H. d, J=8.7Hz), 
7.69C1H. dd, J=2.3. 8. 6 Hz), 7.91C1H, d, J=2.3Hz), 8. 09C1H. brs). 
8.24C1H. s). 

IRCKBiOcnr 1 : 3235, 1724, 1641, 1606, 1540, 1508, 1264, 1229. 
Mass(m/z) : 475(M + ), 473(M + ). 

mmm 1 o i 

4-#A#>i/-2~ (4-?Doi/>t;A) -6 - [4- (/f Aft) 7 
x-;l/J - 2H- f'J jT*Jy- 3 -tycDgig : 

2 - (4-^DDi/>t;^) -4 -* Y^i/ii 6 - [4 - ( / * 

7xz;H -2H-bT'J^s;>-3-^>«-lg«tU H»J 8 6 tls] 
8 2 
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M& : 176.0-177.6 °C(dec.) 
'H-NMR(CDCi 3 )<5 : 

2.54C3H. s). 5.1K2H. d. J=6.8Hz), 6.39C1H. td, J=6. 8, 15.9 Hz). 

6.740H. d. J=15.9 Hz), 7. 25-7. 37(6H. m). 7.78C2H. d. J=8.8Hz). 

8.66C1H, s). 14.01OH. br). 
[R(KBr)cm"' : 1749, 1655, 1630, 1594, 1567, 1492, 1474, 1403. 
Mass(m/z):414(M + ), 412(M + ). 

nmm 1 o 8 

2- (4-?Dn^>t;^) -4-ih + >*;W-;i--7;;-6- [4- 
(^f^ft) 7x-^] - 2H- f'J 3 (Digit : 

4-*;U^*+^-2- (4-?DD-»f;A) -6- [4- (yf/Lft) 
7 -2H-tf'J^^>-3-*>*S»i:U H»J8 7 iEfcKMS 

Sfe* : 158.3-162.1 °C 
'H-NMR(CDC£ 3 )S: 

1.35C3H, t, J=7.1 Hz). 2.52C3H. s). 4.29C2H. q, J=7. 1 Hz), 

5.O0C2H. dd, J=l.l. 6.5 Hz). 6.40OH. td. J=6. 5. 15.9 Hz). 

6.650H. td. J=l.l, 15.9 Hz). 7.27(2H, d. J=8.8Hz). 

7.30C2H, d. J=8.7Hz), 7. 30(2H, d. J=8. 8 Hz). 7. 76(2H, d, J=8. 7 Hz), 

8.130H. br), 8. 27C1H. s). 
IR(KBr)cn)- 1 : 3220. 1728, 1641, 1606. 1538, 1501. 1491. 
Mass(m/z):457(M + ), 455(M + ). 

mmm 1 o 9 

8 3 



4 - 1} •> - 2 - (2, 4-y7;l/toi/>t;^) - 6- (4-^h4-^ 

7x-i) - 2 H- b'»J y^>- 3 -*y(DW:'& : 

2- (2, 4-^7^tni/>ti;b) -4-n + i/*^f-;l,-6- (4 
^->7i-iL) -2H-fc"'J^>- 3-^>^*4i:L. H»J 8 6 t 

: 200.3-201.3 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )5: 

3.88C3H, s). 5.1K2H. dd. J=1.2, 6.8 Hz). 

6.45QH, td. J=6.8. 16.1 Hz). 6. 73-6. 92(3H, m). 

7.0K2H, d, J=8.8Hz). 7. 37-7. 48(1H, m). 7. 82(2H. d. J=8.8Hz), 

8. 66C1H. s), 14.09OH, brs). 
IR(KBr)cnT' : 3065. 1741. 1632, 1608. 1504. 1474, 1419. 1252. 967. 
Mass(m/z) : 3980T). 

mmm 1 1 o 

2- (2, 4 -i^y Jl^nyyi-i Jl) - 4- i^->*At'-^7;y-6- 
(4 - J F + ->7x^) - 2H - t°'J yjy- 3 -^>CDMjg : 
4 - * ->-2 - (2, 4--77^tni/>t01/) - 6- ( 4 - / b 4- 

lit, 1IMrfc£^£«30.0%Ti#7to 

Si* : 128.3-128.9 °C 

'H-NMRCCDCi 3 )<5 : 
3. 15(3H. t. J=7. 1 Hz). 3.86C3H. s). 4.28(2H, q, J=7. 1 Hz). 
5.0K2H. dd. J=1.2, 6.6 Hz), 6.440H, td, J=6. 6, 16.1 Hz), 
6. 73-6. 86(3H, m), 6. 96(2H. d. J=8.8Hz). 7. 36-7. 46(1H. m). 

8 4 
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7.79C2H. d. J=8.8Hz), 8.08C1H, brs). 8.26UH, s).- 

[R(KBr)cm -1 : 3221, 3073. 1728, 1641. 1605. 1541, 1519, 1502. 1256, 

1224, 1176. 
Mass(m/z) : 398 UP). 

mmm 1 1 1 

A-TiJ-2 - (4-?aai/>tU) - 6- (4 - J- h + '>7x-A) - 
2 H- fcTU 3 : 

2 - (4-?DD-/>t;A) -4-if + ^*^«7;;-6- (4- 
y F + ->7i-i) - 2H- h°'J ^>>>- 3 335 mg (0.76^ *) * )l) O 

t 9 J ->l (40^) mmmz. 4 N7K^fk-f V 'J O A7jc&f& 20 ^ £SP;U 7 0 
°CCT3 O^^L^o **/-;l/£S*U MCItK 100 ^£SQx.. ?n 

io g % ?ddua) -e#Jiti!8&, ^DD^A-^>^ 

t>*£«P B ftU ^feMlttfa!. <b LtliftA^ 266 mg(95.0%) £?#/c 0 

Bkj& : 142.7-143.2 °C 

'H-NMR(CDC£,)5 : 
3.84C3H, s). 4.93-5.0K4H, m). 6.43(1H, td, J=6. 4, 15.9 Hz), 
6.640H. td, J=1.0, 15.9 Hz), 6. 69(1H, s), 6. 95(2H. d. J=8.9Hz), 
7.25C2H. d. J=8.6Hz). 7.3K2H. d, J=8. 6 Hz). 7. 69(2H. d. J=8.9Hz). 

IR(KBr)cm"' : 3435, 3325. 3038. 1646. 1612. 1597. 1521. 1491. 1252. 
1238. 833. 

Mass(m/z) : 369(M + ), 367(M + ). 

mmm 1 1 2 

2 - (4-^nn->>t;A) - 4-tJl/;AT;;-6 - ( 4 - ^ h * i/ 7 x 

- 2H- try yjy- 3 -^-xofiit : 

8 5 
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4-T$y-2 - (4-?DD-/>t;;l-) - 6- 14 - / h*~>7 x-A) 
- 2 H- t°'J ¥'Jy- 3 -:t>40 mg (O.IH'J tA) ®^>-tr > (2 m£) 
dHJi^ATS y 151 rag (1.49$ HA) t¥m-WtM (1:1) 
0.5 ^JPX.. IfiCT 1 6S|WL/; 0 Sgf^ ? a o * A AKTfcbtfi U 

ffcU ^feim H B B t LT^Mfb^ 41 mg(95.2 %) £#/c 0 

Mj£ : 213.0-213.8 "C 

'H-NMR(CDCi 3 )(5: 
3.86C3H, s). 5.00(2H, dd, J=1.0, 6.5 Hz), 
6. 40C1H. td, J=6. 5. 15.9 Hz). 6.660H, td, J=1.0. 15.9 Hz), 
6.97(2H. d, J=9.0Hz). 7.26(2H. d, J=8.8Hz), 7. 32(2H. d, J=8.8Hz). 
7.79(2H. d, J=9.0Hz), 8.59(1H, s). 8.64(1H, s). 8.79UH. br). 

IR(KBr)cm-' : 3277, 1702, 1634, 1601, 1549, 1518. 1491, 1418. 1245. 
1138, 1033, 812. 

Mass(m/z) : 397(M + ), 395(M + ). 

mmm 1 1 3 

4-7-tf;l/7;7-2 - ( 4 - ? a d y y ± I A) -6 - (4 h + i/7x 
-A) -2H-t''J^^>-3-t>©gi|: 

4-T^y-2 - (4-^aayy-f-iJi) - 6- (4-^ F + ->7i^) 
-2H-f«jy^>-3-^>40mg (0.1K HA) dttg^ 0.5^£}JD;l, 

7 o°C{rx l 2i»MII#L/c 0 SCT(cggfn^7jc^t- h <j ^ajIc^^^Jd 
^SdT 1 mmWLtc'&^ Mx^Ad-tttiiiU M®£^ftl£JM7k(i 

K^77^ - (jg$]*g$ : ^**yy/m&^)\s ( 1/1 ) ) 

8 6 



item 31 mg(70.0 96) £#/c 0 
ife* : 158.7-161.9 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )(5: 

2.27C3H. s). 3.86C3H. s). 5. 00(2H. dd, J=1.2. 6.4 Hz). 

6.390H, td. J=6.5, 15.9 Hz). 6. 65C1H. td. J=L2, 15.9 Hz). 

6.97C2H. d. J=9.0Hz). 7.27C2H, d. J=8.9Hz). 7. 30(2H. d.'j=8.9Hz). 

7.79C2H, d. J=9.0Hz). 8.58C1H. s). 8.6K1H. brs). 
IR(KBr)cm-' : 3274. 3002. 1701. 1634. 1603. 1537. 1516. 1491. 1405. 

1252. 1180. 1070. 
Mass(m/z) : 411(M + ), 409(M + ). 

mmm 1 1 4 

2 - (4-?OD-»t;;l/) - 6- (4 h*^7x^;l) - A-fu )~jf 
=-)lT ;7-2H-t'ijyy>-3 >©Mi£ : 

4-T>y-2 - (4-^nn-/>tO(/) - 6- (4 - / b*>7±-Jl) 
-2H-tfUy^>-3-*>til*^oe^>»^||ififl|l i 3 t^iCH 
tT. £®{fc^fc£lR2|584.69*T*#fco 

ib* : 147.7-148.6 °C 
'H-NMR(CDCi 3 )<5: 

1.26C3H. t. J=7.6Hz). 2.51(2H. q. J=7.6Hz). 3. 86C3H. s). 

5.00C2H, dd. J=l. 2, 6.4 Hz). 6.40(1H. td. J=6. 4. 15.9 Hz). 

6.65C1H. td. J=1.2. 15.9 Hz), 6. 96C2H, d. J=9.0Hz), 

7.27C2H, d. J=8.8Hz). 7. 30(2H. d. J=8.8Hz). 7. 79(2H. d. J=9.0Hz). 

8.6K1H, brs). 8.62C1H. s). 
[R(KBr)cm -1 : 3270. 3046. 1633, 1599. 1534. 1516, 1492. 1255, 1173. 

833, 772. 
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Mass(m/z) : 425(M + ), 4230T). 

mmm 1 1 5 

4 - n - 7*^ 'J JIT i J - 2 - (4-^DD-»t;;b) - 6- (4->h + i/ 

4-7;7-2 - (4-^DD-/>t;;b) - 6- ( 4 - * h*i/7x-^) 
-2H-e»;^^>-3-*>t*§7jcB»*H*ffill 1 3^ii:ailt, flE 

I** : 152. 1-152.7 °C 
J H-NMR(CDCi 3 ) o : 

1.04C3H. t. J=7.5Hz). 1. 70-1. 85C2H. m). 2. 45(2H. t, J=7.3Hz). 

3.86C3H. s), 5.00C2H, dd, J=l. 2. 6.4 Hz), 

6.4K1H. td. J=6.4. 15.9 Hz). 6. 64C1H. td. J=1.2. 15.9 Hz). 

6.96C2H, d. J=8.9Hz), 7.27C2H, d, J=8.8Hz), 7.30C2H, d, J=8.8Hz). 

7.79C2H, d. J=8.9Hz), 8. 60(1H. brs), 8.620H, s). 
IR(KBr)cm-' : 3271. 3051, 3034, 1632, 1598. 1532, 1517. 1500. 1258, 

1172. 

Mass(m/z) : 4390P). 437(M + ). 

mmm 1 1 6 

2 - U-^aaiyyi-Ul) -Q - (4 -y F + ->7x^) - 4 - (N- / 
f^ih + ^*^^;l7 i J) -2H-f'jy-?>-3 -*y®Wl& : 

2- (A-^aayy-TiJl) - 4 -i h*S/7j JUtf^UT ^ J - 6 - (4- 
y h + ->7x-;b) - 2H- t° U 3 100 mg £3^fb/^tj^ 

I?#U^A#£7\ N. N- ^^;^;l,A7; K<K 8 0 °Ci:t 1 m MMW U 
^WJl ^iCillt, SSfk^-ft 92 mg (89.2%) £#/c 0 
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Bkj& : 130.8-131.5 V 

'H-NMRCCDC^ ,)ff : 
1.27C3H, t. J=7. 1 Hz), 3.30C3H, s), 3. 86C3H. s), 
4.22C2H, q. J=7. 1 Hz). 5.00(2H. dd. J=1.0, 6.3 Hz), 
6.42C1H. td. J=6.6. 15.9 Hz), 6. 67(1H. td, J=l. 0, 15.9 Hz), 
6.97C2H, d. J=9.0Hz). 7.27C2H. d, J=8.7Hz), 7.3K2H. d. J=8.7Hz). 
7.63C1H, s). 7.7K2H, d. J=9.0 Hz). 

lR(KBr)cm"' : 1706, 1655, 1611, 1520, 1316, 1307, 1252, 1176. 

Mass(m/z) : 455(M + ), 453(M + ). 

mmm 1 1 i 

2 - (4-?DDi/>t;A) - 6- (4- / f + ->7i-A) - 4 - / fA7 
^ 7 - 2H- h°'J ^^> - 3-t>©gi : 

2 - (4-?DD>/>t;;b) - 6- (4 - /• h + ^7x-;b) - 4 - (N- 
yf/bxh + i/^/^t-/l/7 * y) - 2H- h°'J 9*Jy- 3 68 mg£§(*4 

tu i i i tmmtz (7 o°c(it i rnmmm ant, sgrt^^ 

49 mg (93.9%) £f#/c 0 

Sfe* : 148.4-149.2 °C 

'H-NMR(CDC£,)<y : 
2.96C3H. d, J=5. 1 Hz), 3.85(3H, s). 4.96C2H. dd. J=1.2, 6.4 Hz). 
5.77C2H. brq. J=5. 1 Hz). 6.33C1H. s), 6.42UH, td. J=6. 4, 15.9 Hz), 
6.620H, td, J=1.2, 15.9 Hz), 6. 96(2H, d, J=9.0Hz), 
7.25C2H, d. J=8.9Hz), 7.30(2H, d. J-8. 9 Hz). 7. 74(2H. d, J=9.0Hz). 

lR(KBr)cm"' : 3318, 1630, 1606. 1519, 1432. 1240. 

Mass(m/z) : 383(M + ). 381 (M + ). 

mmm i i 8 

8 9 
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2 - (4-^nD-/>t;;l,) - 6- ( 4 - /• ^->7x-A) - 4 - [N- 
(3-7x-;l/^nf;l/) x^^;^-H;;] - 2H- if*) Z 

2- (4-?DD-/>t;A) - 4- xF^->*;i/-t'-i7;;-6 - (4- 
/ h + i/7x^;l/) - 2H- f'J 3 70 mg<t 3 -7x-A7d t" 

;U7*o = K^tU UMl 1 6 tmmizmmLT^ WM<t&®} 61 mg 
(68.7%) %mco 

ill* : 113.5-114.2 °C 
'H-NMRCCDC^ j)(5: 

1.22C3H, t, J=7. 1 Hz), 1.85-1.98C2H, m). 2. 65(2H, t, J=7.7Hz). 

3.79C2H. t. J=7.4Hz), 3. 86(3H, s). 4. 19(2H, q, J=7. 1 Hz). 

4.99C2H. dd. J=1.0. 6.3 Hz), 6.420H, td, J=6.6, 15.9 Hz). 

6.65 0H, td, J=1.0. 15.9 Hz), 6. 97(2H. d, J=8.8Hz). 

7.27C2H. d. J=8.9Hz). 7. 10-7. 33C9H. m). 7. 48C1H. s). 

7.68C2H, d. J=8.8 Hz). 
[R(KBr)cm _1 : 1678. 1657. 1616. 1522. 1305. 1252, 1183, 1166. 
Mass(m/z) : 559(M + ), 557(M + ). 

mmm 1 1 9 

2- (4-?nD->>t;;l/) - 6 - (4 - / h + ^7x-*) - 4 - (3 -7 
x^T'Dh'^) T ~ J - 2H - h°'J ?i?y- 3-*>®M& : 
2 - (4-?nn^>t;^) - 6- (4- / l- + i/7x-A) - 4 - [N- 
( 3 - 7 i- Jiyn x h + i/*;U^'-;i/T ^ y ] - 2H-h*'J^^>-3 

31 m^mmtb, mmmi 1 1 tf^iciiLt, sg^a 26 mg 

(96.3%) £fffc 0 

9 0 
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Mj& : 161.2-162.6 °C 
•H-NMRCCDCi 8 )<5 : 

1.96-2.09C2H. m). 2. 76(2H. t, J=7.4Hz). 3. 17-3. 26(2H. m). 

3.85C3H, s), 4.96C2H, dd. J=1.2. 6.4 Hz), 5.79C1H. brt, J=5.5Hz), 

6.25C1H. s). 6.43C1H, td, J=6.4, 15.9 Hz). 

6.630H. td. J=1.2. 15.9 Hz). 6. 95(2H. d. J=8.9Hz). 7. 17-7. 34(9H. m). 

7.68C2H. d. J=8.9 Hz). 
[R(KBr)cnf 1 : 3315. 1630. 1602. 1519, 1258, 1177. 821. 
Mass(m/z) : 487CM + ). 485(M + ). 

mmm 1 2 0 

2 - (4 - ?nn^>t;;[,) - 6- (4 - J h + ->7xz;i/) - 4 - [N- 

(2 - try x h*i/m\s#—/\,T $ j ] - 2H - try y*jy- 3 - 

2- (4-?DDi/>f;;l/) - 4 -x YlrisfiJltf— ;l/T =; y - 6 - (4- 
* ^i/7x^) - 2H- fU y^>- 3 -*y 70 mgt 2 - tf 'J 

y°n i h'&mmm 1 1 6 tmmiz a o-cct 4^nte^) nu, 

«l 82 mg (97.0%) 

'H-NMRCCDC^ 3 ) 5 : 
1.18C3H. t, J=7. 1 Hz), 3.85C3H. s), 4.20(2H. q. J=7. 1 Hz), 
4.98C2H. dd. J=1.0. 6.3 Hz). 5.05(2H, s). 
6.40OH, td. J= 6.6. 15. 9 Hz), 6. 63C1H. td. J=1.0. 15.9 Hz), 
6.95C2H. d. J=8.8Hz). 7. 11-7. 17C1H. m). 7.27C2H. d. J=9.0Hz), 
7.29C2H, d, J=9.0Hz), 7. 40-7. 45(1H, ■), 7. 59-7. 64(1H. m), 
7.67C2H, d, J=8.8Hz). 7. 78(1H. s). 8. 49-8. 53C1H. m). 

IRCf i lm)cm- ' : 1716. 1660. 1652. 1610. 1519. 1305. 1252. 1209, 1169. 

9 1 



MassCm/z) : 532(M + ), 530(M + ). 

ftmz&t)Mm<k&vo<D-tkmi&&wm 74.2 %vmz a 

Bfc.& : 90V (ttffc) 
'H-NMR(CDC£ 3 )(5: 

1.16C3H. t. J=7.1 Hz), 3.85C3H. s), 4. 17(2H. q. J=7. 1 Hz), 

5.05C2H, dd. J=1.0. 6.4 Hz), 5. 09(2H. s). 

6.48C1H. td, J=6.4, 15.9 Hz), 6. 69(1H. td. J=1.0, 15.9 Hz). 

7.03C2H, d. J=8.8Hz). 7.30(2H, d, J=8.5Hz). 7. 40(2H. d, J=8.5Hz). 

7. 72-7. 79(1 H, m), 7. 83(2H, d. J=8. 8 Hz). 7. 97-8. 03C1H. m), 

8.16C1H. s), 8. 27-8. 36(1H. m), 8. 69-8. 74C1H. m). 
IR(KBr)cm" ] : 1717. 1652, 1570, 1519, 1305, 1251. 1225, 1169. 

mmm 1 2 1 

4 - 7 i y - 2 -<<y*jA,- 6 - (4 -/ ^->7x-;i) - 2 H - tru y-^> 

- 3 -*y<DQm : 

2 -^>i?;l/- 4 -x h*S>a,fc T < y - 6 - (4-^ h + ^7x-i) 

-2H-f'j^>-3-t>^tu mmmi 1 1 t^iciitt, #. 

®ffc£-«&£JW57. 4%T1ffc 0 

: 115.1-115.6 °C 

'H-NBRCCDCf ,)$: 
3.85C3H, s), 4.94C2H, br). 5.39(2H, s). 6.95C2H. d, J=8.8Hz), 
7. 24-7. 37C3H. m). 7. 47-7. 52(2H. m). 7. 69(2H, d. J=8.8Hz). 

IRCKBr)cm-' : 3419. 3322. 3286. 3259, 1644. 1600. 1519, 1251, 1184, 
1021, 839. 

MassOn/z) : 307 OP). 
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mmm 122 

2 4 - / 9 >XJl*-)lT i J - 6 - (4 - h + ->7i-A) - 

2H-f'jy^>- 3' : 

(1)2 9 >X)l/<t-;i/7.; y - 6 - ( 4 - /• h + ->7 

x --^) - 2 h - f >j 9 v > - 3 - * y®Mik ; 

4-7;y-2-^>^-6 - (4-y h + ->7 x^A) - 2 H - h°'J y v 
>-3-^-V60mg (0. 20 £ »J *;10 % XtfHJ xf-^T$ >80 ing CO. 79 ^ U 
(OF^x> (1 ^) mmz./ JyT.k^-htui) K70 mg(0.6H 

/i«ifil/ (1/1) ) T#$«S!U Mm<t&®% 76 mg(90.4 %) f#fc 0 
'H-NMRCCDCi 3 )6 : 

3.55C6H, s), 3.86C3H, s), 5.43C2H. s), 6.70C2H, d, J=9.2Hz). 

7. 27-7. 37(3H, m), 7. 42-7. 46C2H, m). 7. 65-7. 70(3H, m). 
(2) 2 -^yyji- 4 - y ^ >x;u^-;i/T $ y - 6 - (4-n + i/7x^ 

71/ ) - 2 H- t°'J 3 -t>©SI ; 

2 -^>>*7U- 4 ->>/^>x;i/*-;i/T ^ y - 6 - (4 -y b*^7x-A) 

-2H-f'J^^>-3-t> 36 mg (0.08^ >J^7U) £>y 9 J -Jl (1 ^) ?§ 
^(C4N7jc^b^ h 'J ^A7jc^ 1 m6^m^ ^i:t2WffLf; 0 7tok&£p 
TlitttttU 7k 30 ?nn*;l,A (20^x2) dTfaiiiU 

^Itil^tlfcil 31 mg^nm^A-^+^^^tFafbU (Sgtfifest 
ftifltLTlI^tt^ 26 mg(86.9 %) £#*: 0 
R.6 : 195.0-195.5 °C 
'H-NMR(CDC£ 3 ) (5 : 

9 3 
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3. 13C3H, s), 3.86C3H, s), 5.40C2H. s), 6.98C2H, d. J=8.8Hz), 
7. 30-7. 39C3H. m), 7. 47-7. 51 (2H. m). 7. 75(2H, d, J=8.8Hz). 
8.02UH. br). 

[R(KBr)cnf 1 : 3151. 1634, 1599. 1440. 1250. 1154. 1021. 835. 770. 753. 
700. 

Mass(m/z) : 385(M + ). 

mmm 1 2 3 

2-^yV)l- 4 - (3 ->fV^Df^U>f K) - 6 - (4 F + 
>!/) - 2H-h*'J ?i?y- 3-^>CDS5fi^ : 

4 - T i J - Q - (4-/ h + ->7x-W -2H-f'jyy 

>- 3-^>50 mg (0.16$ Hi) 0^>-tf> (2wl) ^C-T 7 7a t°;M 
7*>T*-h 0.1m* (1.02$ 'Jt;!/) ^JPX.. 6 0°C(CT1 7^lfflffitfLfco $ 

no*M/^;-A (1 5/1) ) -C#H*»fiU tfbfl^fi^ 63 mg£ 
^Dn,tU-^^* H Hl^ ilfeit« H B H t LT^jgfb^^I 56 mg 
(87.7 %) ^ifc 0 
ifc* : 200.2-201.0 °C 
'H-NMR(CDCi,)5 : 

1.15C3H. s). 1.18C3H. s), 3. 85(3H, s). 3. 92-4. 07C1H. ra). 

5. 38-5. 52(3H. m). 6. 93(2H. d, J=8.9Hz). 7. 25-7. 45(5H. m). 

7.79(2H. d. J=8.9Hz). 8.3K1H. brs). 8.47UH. s). 
[R(KBr)cra _1 : 3370, 3283, 1698, 1624, 1592, 1517, 1255, 1175. 1032, 830. 

701. 

Mass(m/z) : 392(M + ). 

mmm 124 

4-7;;-2-i/?o7*nf;Mf^-6 - (4-/ t- + ^7^W - 2H 
9 4 
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- e«J 3 -*>©g!i£ : 

2 -i/?a^D \d)l/"f-)l~ 4 -x h + i/^^+'-^T ;7-6 - (4 - / h 

-2H- 1->) y^y- mmmi 1 1 tmm 

IZ (6 0°C('T4 0^Fb1») lilt, mmtiZ® 82 mg (97.0%) £f#/c Q 

16* : 110.8-111.3 °C 
'H-NMRCCDCtf 3 )6 : 

0. 44-0. 59C4H. m), 1. 35-1. 52C1H. m), 3. 85(3H. s). 

4.09C2H. d. J=7.3Hz), 4. 95C2H, br), 6. 68(1H, s), 

6.95C2H, d. J=8.9Hz). 7. 70(2H, d. J=8. 9 Hz). 
IR(KBr)cm~ 1 : 3455, 3300. 3261. 3206. 1641. 1601. 1575. 1520. 1420. 

1246. 1239. 1025. 835. 
Mass(m/z) : 271 (M + ). 

nmrn 125 

2 —>?n:/o t'Jl/ "f-)l- 4 - (3--fV^D K K) - 6 - ( 4 - / 

^'>7x^) - 2 H- f'J ff'jy- 3 -^->©Mit : 
4 - T * y - 2 - •> ? n -f o f;b ^ f- )l - 6 - (4 - yh + i/7xz;i) - 

2H-t°v ?is>- 3--ty£mmtL^ mmmi 2 3 tiHi^tiMLT. mm 

Hi* : 195.8-197.0 V 
'H-NMRCCDCi? 3)5 : 

0. 45-0. 62C4H, m). 1.24(3H. s), 1.27(3H, s), 1.34-1. 51 UH. m), 

3.85C3H. s), 4.00-4. 15(3H. m). 5.85(1H. brd. J=7.9Hz). 

6.95C2H, d. J=8.9Hz). 7.8K2H. d, J=8. 9 Hz). 8.53C1H. s). 

8.55C1H. brs). 

9 5 



WO 99/44995 PCT/JP99/00925 

IR(KBr)cnf 1 : 3324, 1694, 1622, 1611, 1591. 1538. 1516, 1253, 1175. 

1033. 836. 
Mass(m/z) : 356CM + ). 

mmm 1 2 6 

2 - a-fa \d)lt=f-)l- k- *9 yXJl* — JlT ; y-6 - (4- / F + y 
7i-W - 2H- b°»J ?i?y- 3 -JrXDmm : 

(1) 2-i/?nyoh t ;Mf;l/-4-^y3'>X^t^/l/T;y-6- (4- 
y h + i/7x^A) - 2 H- b°'J y^> - 3 -^>©^it ; 

4-7;y-2-^?D^Dt';Mf*-6 - (4 - / ^^7^/1) - 

2H-fj y^>- 3 -j-y&m&tL, mmm 1 2 2 - c 1 ) traces l 

T. 1M{t£t)£lK¥90.1%Tiffco 
'H-NMRCCDC^o: 

0. 43-0. 63(4H. a). 1. 33-1. 49C1H. m). 3. 57C6H. s). 3. 87(3H. s). 

4. 13C2H, d. J=7.3Hz). 6. 99(2H, d, J=8.6Hz), 7. 7K2H. d, J=8.6Hz), 

7.72(1H, s). 

(2) 2-i/?n7*Dt;Mf;l'-4-^>XW-;l/7^-6 - (4-/ 
h + ->7i-;lO - 2H- t°'J y-^>- 3 -^->©Sii ; 

2 -^^Dyoh'iyf^- 4 -s^^>;uu*^;n^ y - 6 - (4 - / h 

+ '>7xa) - 2H-f'J^y>-3-t>OTtU HMJl 2 2- (2) 

mmm^B (^aa^jii^-^v-y) 

: 203. 3-203. 9 °C 
'H-NMRCCDM ,)<S: 
0. 45-0. 63(4H, m), 1. 35-1. 50(1H, m). 3. 16C3H. s). 3. 87(3H. s). 
4. 12C2H. d. J=7.3Hz). 6. 98C2H. d. J=8. 8 Hz). 7. 74(1H. s). 
7.75C2H, d, J=8.8 Hz). 8.09C1H, br). 



IR(KBr)cm-* : 3124, 1641, 1604, 1583. 1517. 1448. 1347. 1253. 1148. 

1025. 864. 833. 
Mass(m/z) : 349(M + ). 

mmm 1 2 7 

)l- 2 H- fcTtf 3 -^>©Sit : 

6 - (3-?od-4-7Wd7x^;I/) - 2-»t;A-4-xh + i/ 
*;^A-2H-h''jy^>-3 -^>*S»t U HWJ3 8 

Ul6 : 211.0-212.0 °C 
'H-NMR(DMS0-d 6 ) 6 : 

5.05C2H. d. J=5.9Hz), 6. 52(1H. td. J=5. 9. 15.8 Hz). 

6.68UH, d, J=15.8 Hz), 7. 22-7. 38(3H, m), 7. 47(2H. d. J=6.9Hz). 

7.55C1H, t, J=8.9Hz), 7. 95-8. 02(1H, m), 7. 08-8. 20C2H. m), 

8.59C1H, s), 8.82C1H. brs). 
IR(KBr)cnT* : 3306. 3135, 1705. 1632. 1578. 1506. 1407. 1266, 959, 816. 

801. 735. 
Mass(m/z) : 385(M + ), 383(M + ). 

mmm 1 2 8 

4, 5-^hKn-2-^VW-6- ( 4 - J h*'>7 -4-/^ 
)l*j)ls<^J ji— 2H - tf U 3 -*>©§gii : 

2 ->f 7 7'f;b- 6 - (4-n + ^7x^) - 4 - y =f-)ii] Jl'i*4 A - 
2H- h°'J y^> - 3 50 mg ( 0.16 = 'Jt^) © N.N- i> / f- )V * A, U 

fi y (io»rf) mm^ \ 096'<yi?*A-mm 45 mg^^u sovxmmMjt^ 

9 7 



wjR^D7hr77^- cmmmm ^+t>/ftlxf/^ c 1/10 ) r 

ft 22 rag (43.7%) £f#/c Q 

: 124.2-125.0 °C 
'H-NMR(CDCi 3)5: 

0.926(3H. d. J=6.8Hz), 0. 932C3H, d. J=6.8Hz). 2. 07-2. 24(1H. m). 

2.82C3H, d. J=4.6Hz), 3. 05-3. 17(1H. m). 3. 33-3. 44(2H, m). 

3. 65-3. 70(2H. m). 3. 85(3H. s). 6. 93(2H, d. J=9.0Hz). 7.36C1H. br). 

8.24C2H, d. J=9.0 Hz). 
[R(KBr)cm~ 1 : 3392, 3015, 1675, 1646, 1515. 1405. 1364. 1256. 1177, 

1026. 

Mass(m/z) : 317(M + ). 

mmm 1 2 9 

2-i/?DyDh';Mf;i-6- (S-yJl-ta-4- / b*is7 x-;b) - 4 
- * 1-)\,T*1JA,'<*4 Jls - 2H-t°'jy^> - 3 - ^>CDMit : 

2 -i/^D^D tVM^;l/- 6 - (3 4 h + i/7i-;l) - 

4 -yf^^-TA- 2H-t°»J y>>>- 3 133 mg (0. 40 ~ H^) 

©h;Ui> ( io mS) JgflEdLawesson" sS*H 162 mg (0.40$ U 
TA=/*>T8 5°CCT 1 2NFB«ffLfco h^>£SETS*LT»£ttfcg| 

f-* ( 4/1-2/1 ) ) KT^StflfiSU ^Da4->^A-it^i^;l/^^^ B B H fl:^ 
frl\ gfeSMKi&i LTfK)gffc£ft 109 mg ( 78.4 96) £f#fc 0 

: 178.0-178.5 °C 
'H-NMR(CDCj0,)5 : 

0. 47-0. 63(4H. m). 1. 40-1. 47C1H. m). 3. 39(3H. d. J=4.9Hz). 3. 96C3H. s). 
4.20(2H. d, J=7.3Hz), 7.03-7. 08C1H. m), 7. 61-7. 64(1H. m). 



7.68-7.720H, m), 9. 26UH, s), 12. 34C1H. br). 
IRCKBrtcn" 1 : 3111. 1641. 1548. 1521. 1506. 1425. 1289. 1267, 1117. 1015. 
Mass(m/z) : 347(M + ). 

mmm 1 3 0 

2 ->r V7"f;t/- 6 - + - 4 - y fAft*;^^ 4 a 

- 2 H- t'U Pity- 3 -^->©|?it : 

2-r;yf/l- 6- (4-n + i/7x-;L) - 4 - >( JL- 

2H-b''jy^>-3-t>mtU H»J1 2 9^li:IILt, 
fb£^£« 27.7 %T^fc 0 

Bfe£ : 116.0-116.6 °C 
'H-NMR(CDCi 3)5 : 

1.00C6H, d. J=6. 6Hz). 2.360H, sept.. J=6.8Hz), 3.38C3H, d, J=4.9Hz), 

3.87C3H, s), 4.17C2H. d. J=7.3Hz), 7.00(2H, d. J=8.8Hz). 

7.85C2H. d, J=9.0Hz), 9.28C1H. s). 12.40OH. br). 

IR(KBr)cm-' : 2960. 1640. 1544. 1515. 1503. 1266. 1249. 

Mass(m/z) : 331 (M + ). 

1 0 %^!^Jtm (FBS) ^M^tzRPM I 1 6 4 0 ^JfeT- 4 BfflmmL. 
ziyyAj.y H:fj:of;HL- 6 0M£fflWc o HL- 6 0M£il^#[$U 
±/f£|S£^ »^3 %FBSfiDRPM I 1 6 4 0 Eiffel r 1 x l 0 6 cells/^ 

^i'ttU 2 4 7t^u- he l^/ytf'ojsau/co M{fc£#)£l 
mel i SActs^i/co i c s 0 mm®mmm(Dm&(Dm$Lmt(Dit®x 
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mi 



TR3x1 Lplzl 


I L 1 0 
I C 5 „ (uM) 


43 


0.357 


61 


0.038 


63 


0.31 


66 


0.11 


87 


0.05 


111 


0.53 


112 


0.387 


128 


0.40 




29 




46 




MOO 




31.6 




r s CH 2 CH 2 C0 Y CH 2 CH 2 0H 

0 0 



emits® 3) 



A / CH 3 

CH 2 CH 2 N' 
0 X CH 3 




1 0 1 



WO 99/44995 



PCT/JP99/00925 



si^^wu^i:, ^mmit^mi. eor. j. mbd. chem.. 1979, 14, 
53-60 ^m®<tis®^&%tm{t4im\zimLx, mtbrmntc 1 l - 1 



1 0 2 



WO 99/44995 



PCT/JP99/00925 



m * © $e h 

l . -jR*t ( l ) 




(1) 



0 



f ttfc J;^*^<€^;H, g&S£WLTi^Tfe J;!,^:*-*;!/^^ Ai, 

3. R 1 *<7y*g^ fflT^3t^SXIittT;^;l/ftlt*fJ ; R 2 

U ^>^##X(i*©i£o 

4. R s 1 ~ 6 Olif L < (i^ti©ffiSl7 ;L-^;Hf L < liftfg 

1 0 3 



W0 99/4499S PCT/JP99/00925 

«ny>|^ yT;l, fiS->?o?Wi, Xli 1 ~~ 3fl©ADf >HT-- 

< U^^rtjJly<^-f Jim, X(ifil7;b3^i/*;^--;H, ^§J3eSSJfefiai 

MfUliIS7mx^*-;H^LTWl^7 * ;l, XJififtTA 
+ ^**^LTt><kl^ U>T K£T*&£»;£® 1 ~3<ZH>-f*l> 1 SEHotru 
^>^#ftX(i<e©& 0 

5. 2 ->T V7'f^- 6 - (4 - y h + ->7x-;t/) - 4 - * *-;l/*;U'<* -f 
;l/-2H-fU^^>-3-^>. 2- (i/?D^D|f;MH) - 6- (4- 
y h + ^7xa) - 4 - ^f-A/iJA/^^i ii- 2H- f'J y^>- 3 -^>\ 
2 - (y^n^o t^k^A) - 6 - ( 3 -7A*o- 4 - * F + y7x-A) 

- 4 - 2H- t'U :P^>- 3 2- (y^D7*Dh' 
;M^AO - 4 -ifA*^^ ju- 6 - (4 F + ^7x^A) - 2H- 
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